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DESCRIPCION
Mezclas de composiciones de elastdmeros y métodos para su produccién
Campo de la invencion

La presente invencion esta dirigida a usos de mezclas de composiciones de elastémeros en la produccion de
neumaticos y en productos industriales de goma. La invencion también esta dirigida a productos de neumaticos y
productos de gomas industriales que comprenden una mezcla de composicion de elastémeros.

Antecedentes

Numerosos productos de significado comercial estan formados a partir de composiciones elastoméricas donde un
agente de relleno en particulas esta dispersado en cualquiera de diversos elastomeros sintéticos, goma natural o
mezclas de elastomeros. El negro de carbon, por ejemplo, se utiliza ampliamente como agente de reforzamiento en
goma natural y otros elastémeros. Es comun producir un lote principal, esto es, una premezcla de agente de relleno,
elastémero y diversos aditivos opcionales, tales como aceite de extension, y entonces en algunos casos mezclar tal
lote maestro con elastdmeros adicionales en una etapa de mezcla subsecuente. El lote maestro de negro de carbon
se prepara con diferentes grados de negro de carbén comercialmente disponible que varian tanto en &rea superficial
por unidad de peso como en "estructura". Numerosos productos de significado comercial se forman a partir de tales
composiciones elastoméricas de agente de relleno en particulas de negro de carbén dispersado en goma natural.
Tales productos incluyen, por ejemplo, neuméticos para vehiculos donde pueden utilizarse diferentes composiciones
elastoméricas para la porcion de rodamiento, paredes laterales, cubierta de alambre y carcasa. Otros productos
incluyen, por ejemplo, soportes para montaje de motores, cintas transportadoras, limpiaparabrisas y similares.
Mientras que pueda alcanzarse un amplio rango de caracteristicas de rendimiento empleando materiales y técnicas
de manufactura disponibles actualmente, ha habido una necesidad largamente esperada en la industria para
desarrollar composiciones elastoméricas con propiedades mejoradas y para reducir el coste y complejidad de las
técnicas de manufactura actuales. En particular, se sabe por ejemplo que el nivel de macrodispersion, esto es, la
uniformidad de la dispersion del negro de carbon u otros agentes de relleno dentro del elastomero, puede impactar
significativamente en las caracteristicas de rendimiento. Para composiciones elastoméricas preparadas mezclando
intensivamente el negro de carbén u otro agente de relleno con goma natural u otro elastbmero (como en un
mezclador Banbury o similar), cualquier incremento en la macrodispersion requiere una mezcla mas larga o0 mas
intensiva, con las desventajas consecuentes de costes de energia, tiempo de manufactura incrementados y
preocupaciones similares. Para los agentes de relleno de negro de carbdn de cierta area superficial y de
caracteristicas de estructura, la dispersion mas alla de un cierto grado no ha sido posible o practicable
comercialmente utilizando aparatos y técnicas de mezcla conocidos. Ademas, tal mezcla prolongada o mas intensiva
degrada la goma natural por perturbacion de las cadenas poliméricas del elastbmero de goma natural, y reduce asi
su peso molecular, haciendo que el compuesto elastomérico terminado sea indeseable para ciertas aplicaciones.
Para uso en el rodamiento de neumaticos, por ejemplo, el peso molecular reducido es conocido como una causa de
un incremento indeseable en la asi llamada resistencia al rodamiento del neumatico.

Es bien conocido el empleo de negros de carbdn que tienen estructura y area superficial mas alta o mas baja para
manipular las caracteristicas de rendimiento de una composicién elastomérica. Los negros de carbon de area
superficial mas alta y de estructura mas baja son conocidos por el mejoramiento de la resistencia a la apariciéon de
rupturas y la resistencia al corte y desprendimiento asi como, también en general, a la resistencia a la abrasion y
otras caracteristicas de comportamiento. Las técnicas de mezcla disponibles comercialmente han sido incapaces de
alcanzar una uniformidad excelente de la dispersion de los negros de carbdn a través del elastomero, sin embargo,
sin degradacioén inaceptable de la goma natural. En efecto, para niveles de carga de negro de carbon tipicas en
goma natural, tales como 45 phr a 75 phr y una carga de aceite de 0 phr a 10 phr, los negros de carbén de
estructura baja, tales como los negros de carbén de DBPA menor de 110 cc/100 g, particularmente aquellos que
tienen un area superficial por encima de aproximadamente 45 m2/g hasta 65 m“/g (CTAB), no ha sido posible
alcanzar compuestos que tengan menos de aproximadamente 1% de negro de carbén no dispersado (medido como
macrodispersion, tal como se describe mas abajo) independientemente de la duracion y nivel de intensidad de la
mezcla.

Adicionalmente, mientras que un analisis tedrico ha indicado mejoras deseables en ciertas caracteristicas de
comportamiento de las composiciones elastoméricas que emplean negros de carbdn de area superficial mas alta y
estructura mas baja, no ha sido posible utilizando procesos de molienda fisica conocidos u otros procesos de
trituracion obtener tales composiciones elastoméricas en las cuales tanto se conserva bien el peso molecular de la
goma natural como se alcanzan niveles de macrodispersion satisfactorios del negro de carbén. En general, se ha
encontrado, por ejemplo, que las propiedades de reforzamiento de los elastémeros de un negro de carbén se
incrementan a medida que el tamafio de particula del negro de carbén disminuye. Sin embargo, con negros de
carbon extremadamente finos se sabe que se encuentra una condicion andmala, en la cual el mejoramiento
esperado en las propiedades no se alcanza. Esto se entiende debido al menos en parte a la incapacidad de los
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métodos de composicidn de elastdmeros convencionales para dispersar adecuadamente el negro de carbon en la
goma natural sin una ruptura indebida del polimero elastomérico. Ha habido, por lo tanto, una incapacidad
consecuente para obtener ventajas de la afinidad natural del negro de carb6n y la goma natural uno por otro en el
caso de tales negros de carbén.

Puesto que una buena dispersién de un negro de carbén en compuestos de goma naturales ha sido reconocida
durante algun tiempo como uno de los objetivos mas importantes para alcanzar una buena calidad y comportamiento
consistente del producto, se ha dedicado un esfuerzo considerable al desarrollo de procedimientos para establecer
la calidad de la dispersion en goma. Los métodos desarrollados incluyen, por ejemplo, el Cabot Dispersion Chart y
diversos procedimientos de andlisis de imagenes. La calidad de la dispersién puede definirse como el estado de
mezcla alcanzado. Una dispersion ideal de negro de carbon es el estado en el cual los aglomerados de negro de
carbon (o pellas) se rompen en agregados (conseguido mediante mezcla dispersiva) separados uniformemente uno
de otro (logrado mediante mezcla distributiva), con las superficies de todos los agregados de negro de carbén
humedecidas completamente por la matriz de goma (denominado usualmente como incorporacion).

Los problemas comunes en la industria de la goma que se relaciona frecuentemente con una pobre macrodispersion
pueden clasificarse en cuatro categorias principales: comportamiento del producto, defectos de superficie,
apariencia de la superficie y eficiencia de la dispersion. El rendimiento y durabilidad funcional de una formulacion de
goma que contiene negro de carbon, tal como resistencia a la tensién, vida frente a la fatiga y resistencia al
desgaste, se afectan sustancialmente por la calidad de la macrodispersion. El negro de carbon no dispersado
también puede producir defectos de superficie en los productos terminados, incluyendo defectos visibles. La
eliminacion de la presencia de defectos de superficie es de importancia critica en partes delgadas moldeadas por
razones funcionales y en perfiles extrudidos por razones tanto estéticas como funcionales.

Un analizador de imé&genes comercial tal como el analizador de imagenes modelo IBAS Compact disponible de
Kontron Electronik GmbH (Munich, Alemania) puede ser utilizado para medir la macrodispersion de negro de carbon
o de otro agente de relleno. Tipicamente, en pruebas de macrodispersion cuantitativas utilizadas en la industria de la
goma, el tamafio de corte critico es 10 micrones. Defectos superiores a aproximadamente 10 micrones de tamarfio
consisten tipicamente de negro de carbdn u otro agente de relleno no dispersado, asi como cualquier cuerpo extrafio
u otros contaminantes, los cuales pueden afectar el comportamiento tanto visual como funcional. Asi, la medicion de
la macrodispersion involucra medicién de los defectos sobre una superficie (generados por microcortes, extrusion o
cortado) superiores a 10 micrones en tamafio por area total de tales defectos por unidad de &rea examinada
utilizando un procedimiento de analisis de imagenes. La macrodispersion D (%) se calcula como sigue:

. . _ 1w, 002
% de area no dispersa (%) = TE"’ Nj 2 1

donde An = Area superficial de muestra total examinada

Ni = Namero de defectos con tamafio de D;

D; = Diametro de circulo que tiene la misma area que la del defecto (diametro circular equivalente).
m = ndmero de imagenes

La macrodispersion de negro de carbdn u otros agentes de relleno en goma natural no curada u otros elastémero
adecuado puede establecerse utilizando analisis de imagenes de muestras de superficie cortadas. Tipicamente, se
toman de cinco a diez imagenes 6pticas seleccionadas arbitrariamente de la superficie de corte para el analisis de
imagenes. Las marcas de la cuchilla y similares se retiran preferiblemente utilizando una técnica de filtrado
numérico. El andlisis de imagenes de la superficie cortada proporciona asi informacion relativa a la calidad de la
dispersién del negro de carbén dentro de un compuesto de goma natural. Especificamente, el porcentaje de area no
dispersa D (%) indica la calidad de la macrodispersion del negro de carbon. A medida que se degrada la calidad de
la macrodispersién, se incrementa el porcentaje de area no dispersada. La calidad de la dispersion puede ser
mejorada, por lo tanto, produciendo el porcentaje de area no dispersada. Como se anoté anteriormente, las
operaciones de mezcla tienen un impacto directo sobre la eficiencia de la mezcla y sobre la macrodispersion. En
general, una macrodispersion mejor de negro de carbén se logra en el elastomero, por ejemplo en un lote maestro
madre de goma natural, mediante una mezcla mas larga y mediante una mezcla mas intensivo.
Desafortunadamente, sin embargo, alcanzar una macrodispersién por una mezcla mas larga, mas intensiva,
degrada el elastdbmero en el cual esta siendo dispersado el negro de carbdn. Esto es especialmente problematico en
el caso de la goma natural, la cual es altamente susceptible de degradacion mecanica/térmica. Una mezcla mas
larga y mas intensiva utilizando técnicas y aparatos de mezcla conocidos, tal como un mezclador Banbury, reduce el
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peso molecular de la composicion del lote maestro de goma natural. Asi, la macrodispersion mejorada del negro de
carbén en goma natural segin se sabe se alcanza con una reduccién correspondiente, generalmente indeseable en
el peso molecular de la goma.

Ademas de las técnicas de mezcla en seco, es conocido alimentar de forma continua latex y una pasta de negro de
carb6n a un tanque de coagulacién con agitacion. Tales técnicas "himedas" se utlizan comiUnmente con
elastdmeros sintéticos, tales como SBR. El tanque de coagulacién contiene un coagulante tal como sal o una
solucion acuosa acida con un pH tipicamente de aproximadamente 2.5 a 4. El latex y la pasta de negro de carbén se
mezclan y coagulan en el tanque de coagulacién en pequefias esferas (tipicamente unos pocos milimetros de
diametro) denominadas como grumos humedos. El grumo y el efluente acido son separados, tipicamente por medio
de un tamiz agitador con vibracién o similares. El grumo se sumerge entonces en un segundo tanque con agitacion
donde es lavado para alcanzar un pH neutro o cercano a neutro. Después de esto el grumo se somete a un tamiz
con vibracion adicional y etapas de secado y similares. Se han sugerido variaciones sobre este método para la
coagulacién de elastémeros naturales y sintéticos. En la patente de los Estados Unidos 4,029,633 de Hagopian et al,
la cual como la presente invencion esta asignada a Cabot Corporation, se describe un proceso continuo para la
preparacion de un lote maestro de elastdmero. Se prepara una pasta acuosa negro de carbono y se mezcla con un
latex elastomérico natural o sintético. La mezcla sufre una llamada operacion de encremado, utilizando
opcionalmente uno de diversos agentes encremadores conocidos. Después del encremado de la mezcla de negro
de carbon/latex, se somete a una etapa de coagulacion. Especificamente, la mezcla de negro de carbon/latex
encremada se introduce en una corriente sencilla coherente en el nicleo de una corriente de liquido coagulante. La
corriente sélida de la mezcla encremada de negro de carbon /latex sufre desgarre y atomizacion por parte de la
corriente del liquido de coagulacion antes de la coagulacién, siendo pasada entonces a una zona de reaccién
adecuada para terminacion de la coagulacion. Después de tal etapa de coagulacion, el resto del proceso es
sustancialmente convencional, involucrando la separacién del grumo del producto "suero" residual y lavando y
secando el grumo. Un proceso en alguna forma similar se describe en la patente de los Estados Unidos No.
3,048,559 de Heller et al. Una pasta acuosa de negro de carbon se mezcla continuadamente con una corriente de
elastomero natural o sintético o latex. Las dos corrientes se mezclan bajo condiciones descritas involucrando una
turbulencia hidraulica e impacto violentos. Como en el caso de la patente de Hagopian et al mencionada
anteriormente, la corriente combinada de la pasta de negro de carbon y latex elastomérico se coagula
subsecuentemente mediante la adicion de una solucion coagulante acida o salina.

Ha habido una necesidad prolongada en diversas industrias por compuestos elastoméricos de agente de relleno en
particulas dispersado en un elastomero adecuado que tengan macrodispersion mejorada, especialmente, por
ejemplo, negro de carbon dispersado en goma natural mezclada con otro elastbmero. Como se discutio
anteriormente, la macrodispersion mejorada puede proveer caracteristicas estéticas y funcionales mejoradas
correspondientemente. Especialmente deseables son nuevos compuestos elastoméricos de negro de carbon en una
mezcla de goma natural y elastdmero sintético, donde la dispersiébn mejorada se alcanza junto con un peso
molecular méas alto de la goma natural. Es un objetivo de la presente invencién satisfacer algunas o todas de estas
necesidades largamente sentidas.

Resumen de la invencion

Se divulga un método para preparar mezclas de composiciones elastoméricas que comprenden primero preparar un
lote maestro elastomérico alimentando simultdneamente un fluido de relleno en particulas y un fluido de latex
elastomérico a una zona de mezcla de un reactor de coagulacion. Preferiblemente, el reactor de coagulacion tiene
una zona de coagulacion elongada que se extiende desde la zona de mezcla, lo mas preferiblemente con un area
transversal que se incrementa progresivamente en la direccion corriente abajo hacia un extremo de descarga del
reactor de coagulacion. El latex elastomérico puede ser bien natural o sintético y el fluido del agente de relleno en
particulas comprende negro de carbono u otro agente de relleno efectivo en particulas para coagular el latex. El
fluido de agente de relleno en particulas se alimenta a la zona de mezcla preferiblemente como un chorro continuo
de alta velocidad de fluido inyectado, mientras que el fluido de latex es alimentado a una velocidad baja. La
velocidad, rata de flujo y concentracidn en particulas del fluido de agente de relleno en particulas son suficientes
para producir la mezcla con alto desgarramiento del fluido de latex y turbulencia del flujo en la mezcla dentro de una
porcién corriente arriba al menos de la zona de coagulacion de tal forma que sustancialmente se coagule de forma
completa el latex elastomérico con el agente de relleno en particulas antes del extremo de descarga.
Sustancialmente la coagulacién completa puede alcanzarse asi, de acuerdo con realizaciones preferidas, sin
necesidad de emplear un agente de coagulacion acido o salino. El producto coagulado de tal etapa de mezcla en
hdamedo se seca entonces mezclado con elastomero adicional para formar una mezcla de composicién elastomérica.
Tal elastomero adicional puede ser el mismo que o diferente del elastémero utilizado en la etapa de mezcla en
humedo. Opcionalmente, puede agregarse agente de relleno adicional durante la etapa de mezcla en seco. Tal
agente de relleno adicional puede ser el mismo, o diferente de, el agente de relleno en particulas utilizado en la
etapa de mezcla en hiumedo.
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También se divulgan mezclas de composicion elastomérica provistas como un producto del proceso divulgado aqui.
Las mezclas de composiciéon elastomérica se proveen con un nivel de macrodispersién del agente de relleno en
particulas, peso molecular del elastomero, nivel de carga en particulas, seleccion del agente de relleno en particulas
(incluyendo, por ejemplo, agentes de relleno de negro de carbén de area superficial y excepcionalmente alta y
estructura baja) y/o otras caracteristicas no logradas previamente. En este respecto, las mezclas de composicion
elastomérica divulgadas aqui tienen excelente macrodispersion, incluso de ciertos agentes de relleno, tales como
negros de carbono que tienen una relacion de estructura a area superficial DBP:CTAB menor de 1.2 e incluso menor
de 1, en elastdmeros tales como goma natural, etc., con poca o ninguna degradacion del peso molecular del
elastémero. Se divulgan productos intermedios asi como productos finales que se forman a partir de las mezclas
composicion elastomérica producidos por el método divulgado aqui. Macrodispersion significa aqui la
macrodispersion D (%) del agente de relleno en particulas medida como porcentaje de area no dispersada para
defectos mas grandes de 10 micrones. En las mezclas de composicion elastomérica divulgadas aqui que
comprenden goma natural, el peso molecular de la goma natural, esto es el MW (peso promedio) de la porcién sol,
preferiblemente es al menos aproximadamente 300,000, mas preferiblemente al menos aproximadamente 400,000,
estando en algunas realizaciones preferida entre 400,000 y 900,000. Las mezclas de composicidon elastomérica
comprenden opcionalmente aceites extensores, tales como aceite extensor de aproximadamente 0 a 20 phr, méas
preferiblemente de aproximadamente 0 a 10 phr, y/o otros ingredientes tales como son bien conocidos para uso
opcional en la composicion de gomas naturales y/o otros elastémeros con negro de carbén y/o otros agentes de
relleno. Tal como se discute méas adelante en relacion con ciertas realizaciones preferidas y de ejemplo, las mezclas
de composicion elastomérica divulgadas aqui pueden proveer propiedades fisicas y caracteristicas de
comportamiento altamente deseables. De acuerdo con lo anterior, se divulga un avance tecnoldgico significativo.

También se divulga un método para producir una mezcla de composicién elastomérica que comprende elastomero,
agente de relleno en particulas y opcionalmente otros ingredientes, caracterizado por:

alimentar un primer flujo de un primer fluido que comprende latex elastomérico a una zona de mezcla de un reactor
de coagulacion;

alimentar un flujo continuo de un segundo fluido que comprende un agente de relleno en particulas bajo presion a la
zona de mezcla del reactor de coagulacion para formar una mezcla con el latex elastomérico, siendo efectivo el
agente de relleno en particulas para coagular el latex elastomérico y siendo suficientemente energética la mezcla del
primer fluido y el segundo fluido dentro de la zona de mezcla para completar para sustancialmente la coagulacion
del latex elastomérico con el agente de relleno en particulas en el reactor de coagulacion;

descargar un flujo sustancialmente continuo de composicion elastomérica desde el reactor de coagulacion; y

mezclar en seco la composicion elastomérica con elastbmero adicional para formar la mezcla de composicion
elastomérica.

El latex elastomérico y el elastomero adicional pueden ser seleccionados independientemente de goma natural,
goma natural clorada, Homopolimeros, terpolimeros copoliméricos de 1,3-butadieno, estireno, isopreno, isobutileno,
2,3-dimetil-1,3-butadieno, acrilonitrilo, etileno y propileno, los derivados de aceites extendidos de cualquiera de ellos,
y mezclas de cualquiera de ellos; y

El agente de relleno en particulas puede ser seleccionada de negro de carbon, silica ahumada, silica precipitada,
negros de carbdn recubiertos, negros de carbén funcionalizados quimicamente, negros de carbono tratados con
silicio y mezclas de cualquiera de ellos.

Un agente de relleno en particulas adicional puede agregarse durante la mezcla en seco de la composicion
elastomérica con el elastémero adicional.

El agente de relleno en particulas adicionales puede mezclarse con el elastomero adicional antes de la mezcla en
seco de la composicién elastomérica con el elastomero adicional.

El método puede comprender adicionalmente la alimentacién de un aditivo a la zona de mezcla del reactor de
coagulacién, seleccionado de antiozonizantes, antioxidantes, plastificantes, auxiliares del proceso, resinas,
retardantes de llama, aceites extensores, lubricantes y mezclas de cualquiera de ellos.

El latex elastomérico y el elastdmero adicional pueden seleccionados independientemente de latex de goma natural,
latex de goma SBR y latex de goma de butadieno;

El elastémero adicional puede ser presente en una cantidad igual a 50% hasta 90% en peso del elastdmero total en
la mezcla de composicién elastomérica; y
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La mezcla de composicién elastomérica puede tener negro de carbono de 30 a 85 PHR.

El reactor de coagulacién puede definir una zona de coagulacion elongada que se extiende con area de seccion
transversal que se incrementa progresivamente desde la zona de mezcla a un extremo de descarga.

Se divulga adicionalmente una mezcla de composicion elastomérica que comprende un agente de relleno en
particulas dispersado finamente en elastdbmero, caracterizada porque la composicion elastomérica se forma
mediante un método que comprende las etapas de:

Alimentar un flujo continuo de un primer fluido que comprende un latex elastomérico a una zona de mezcla de un
reactor de coagulacion;

Alimentar un flujo continuo de un segundo fluido que contiene un agente de relleno en particulas bajo presion a la
zona de mezcla del reactor de coagulacion para formar una mezcla con el latex elastomérico, siendo la mezcla del
primer fluido y el segundo fluido dentro de la zona de mezcla suficientemente energética para coagular
completamente de forma sustancial el latex elastomérico en el reactor de coagulacion;

Descargar un flujo sustancialmente continuo de composicién elastomérica desde el reactor de coagulacion: y

Mezclar en seco la composicion elastomérica con el elastomero adicional para formar la mezcla de composicion
elastomérica.

La mezcla de composicion elastomérica puede ser caracterizada adicionalmente por la macro dispersion de
(porcentaje del agente de relleno en particulas menor de 0.2% de area no dispersada en una primera fase del
elastomero de la mezcla de composicién elastomérica, comprendiendo dicha primera fase del elastomero
esencialmente solo el elastomero del latex elastomérico.

Se divulga adicionalmente un vulcanizado que comprende composicion elastomérica de acuerdo con los dos
paragrafos precedentes, caracterizados porque tienen una rata de crecimiento de fractura no mayor de 1.20
cm/millon de ciclos, medida de acuerdo con ASTM de 3629-94.

También se divulga una mezcla de composicion elastomérica la cual puede comprender al menos un agente de
relleno en particulas de 30 PHR disperso en un elastbmero de fases multiples, siendo seleccionado el agente de
relleno en particulas de negro de carbono, negro de carbono recubierto con silicio, negro de carbono tratado con
silicio, silica ahumada, silica precipitada, o una mezcla de cualquiera de ellos, y siendo seleccionada cada fase del
elastomero de acuerdo con multiples independientemente de goma natural, un derivado clorado de goma natural,
homopolimero, copolimero o terpolimero de butadieno, estireno, isopreno, isobutileno, 3,3-dialquil-1.3-butadieno
donde el grupo alquilo es alquilo C1 a C3, acrilonitrilo, etileno y propileno, un derivado de un aceite extensor de
cualquiera de ellos una mezcla de cualquiera de ellos donde la macrodispersion D (porcentaje) del agente de relleno
en particulas la mezcla de composicién elastomérica es menor de 0.2% de area no dispersada. De acuerdo con
primer aspecto, se provee el uso de una mezcla de composicion elastomérica en la aplicacion y en productos de
materia industrial, tal como se define en la reivindicacién. De acuerdo con un aspecto adicional se proporciona un
producto o en un producto de materia industrial que comprende una mezcla de composicion elastomérica tal como
se define en la reivindicacion 6.

Estos y otros aspectos y ventajas de diversas realizaciones de la invencion seran entendidos adicionalmente a la
vista de la siguiente discusién detallada de ciertas realizaciones preferidas.

Breve descripcion de los dibujos
En lo siguiente se discuten ciertas realizaciones preferidas que hacen referencia a los dibujos anexos donde:

La Figura 1 es una ilustracién en diagrama de flujo esquematico del aparato y método para preparar un lote maestro
del elastémero;

La Figura 2 es una vista en elevacion, parcialmente esquematica, de una realizacién consistente con la ilustracion en
diagrama de flujo esquematico de la Figura 1;

La Figura 3 es una vista en elevacion, parcialmente esquematica, de una realizacion alternativa consistente con la
ilustracién en diagrama de Flujo esquematica de la Figura 1;

La Figura 4 es una vista en elevacion, parcialmente en seccion, del ensamblaje de cabeza de mezcla/reactor de
coagulacion de la realizacion de la Figura 3;
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La Figura 5 es una vista en elevacion, parcialmente en seccién, correspondiente a la vista de la Figura 4, que ilustra
una realizacién alternativa;

La Figura 6 es una vista en seccion tomada a través de la linea 6-6 de la Figura 5;
La Figura 7 es una vista en seccion de una cabeza de mezcla adecuada para uso en una realizacién alternativa;

La Figura 8 es una grafica que muestra las propiedades de area superficial y estructura (CTAB y DBPA) de negros
de carbén empleados en ciertas composiciones de lote maestro divulgadas;

Las Figuras 9-25 son graficas que muestran la macrodispersion, peso molecular de la goma natural y/o otras
caracteristicas de las composiciones elastoméricas divulgadas que comprenden negros de carb6n mostradas en la
Figura 8, en algunos casos junto con datos relativos a las muestras de control para comparacion, ejemplificando los
mejoramientos significativos en las caracteristicas fisicas y en las propiedades de comportamiento alcanzadas por
las composiciones elastoméricas;

Las Figuras 26-29 son graficas que muestran propiedades morfolégicas de negros de carboén, esto es, estructura
(DBPA) y &rea superficial (CTAB) y que identifica regiones o zonas de negros de carbén (debido a tales propiedades
morfoldgicas) que son adecuadas para aplicaciones de producto especificas; y

Las Figuras 30 y 31 son graficas que muestran la macrodispersién y el peso molecular de la goma natural de
composiciones elastoméricas divulgadas, junto con muestras de control para comparacion.

Debe entenderse que los dibujos anexos no son necesariamente a escala precisa. Ciertas caracteristicas pueden
haber sido agrandadas o reducidas para conveniencia o claridad de la ilustracion. Las referencias direccionales
utilizadas en las siguientes discusiones se basan en la orientacion de los componentes ilustrados en los dibujos a
menos que se establezca otra cosa o0 se aclare otra cosa a partir del contexto. En general, los aparatos de acuerdo
con diferentes realizaciones de la invencién pueden emplearse en diversas disposiciones. Estara dentro de la
capacidad de las personas experimentadas en la técnica, dado el beneficio de la presente divulgacion; para
determinar emisiones y orientaciones apropiadas para los aparatos de la invencion empleando habilidades técnicas
de rutina y teniendo en cuenta factores bien conocidos particulares para la aplicacion pretendida, tales como
volimenes de produccion deseados, seleccién de material, ciclo de rutina, y similares. Los nimeros de referencia
utilizados en un dibujo pueden ser utilizados en otros dibujos para la misma caracteristica o elemento.

Descripcion detallada de ciertas realizaciones preferidas

En virtud del método y aparatos divulgados aqui, las mezclas de composicion elastoméricas se producen,
comprendiendo (i) un lote maestro de elastémero producido en un proceso de flujo continuo que involucra la mezcla
de latex elastomérico y fluidos con agentes de relleno en particulas a niveles de turbulencia y condiciones de control
de flujo suficientes para alcanzar la coagulacion incluso sin el uso de agentes coagulantes tradicionales, y (ii) un
elastomero adicional agregado a tal lote maestro de elastbmero en una etapa de mezcla en seco. En efecto, se
reconocera inmediatamente que es de gran beneficio comercial: (A) que se logre la formacion de grumos en el lote
maestro del elastémero, esto es, que se logre el latex coagulado de acuerdo con la etapa de “mezcla en humedo”
del presente método, sin necesidad de una trituracién intensiva en seco del elastomero con agente de relleno o la
exposicion de una composicién de latex liquido/particulas a una corriente o tanque de coagulante, y (B) que la
mezcla de composicion elastomérica se logre mediante la etapa de “mezcla en seco” involucrando la mezcla de tal
lote maestro con el elastdmero adicional. Asi, en la implementacién de rutina puede evitarse el coste y complejidad
del empleo de soluciones de coagulacién acidas. Las técnicas anteriores que involucran la premezcla de latex y las
particulas, tales como en la patente antes mencionada de Heller et al y en la patente de Hagopian et al no siempre
reconocen la posibilidad de lograr la coagulacion sin exponer la mezcla de latex/particulas a la solucién coagulante
usual con sus correspondientes desventajas de coste y disposicion de residuos.

Se logra una flexibilidad ventajosa con el método de mezcla en himedo/seco divulgado aqui para hacer una mezcla
de composicion elastomérica. En particular, se proporciona flexibilidad puesto que la seleccién del elastémero o
elastémeros empleados en el fluido o en la etapa de “mezcla en humedo” y la seleccidon del elastébmero o
elastémeros utilizados en la etapa de “mezcla en seco” subsecuente. EI mismo elastbmero (0 mezcla de
elastébmeros) puede ser usado en las etapas de mezcla en himedo y seco o, alternativamente, pueden utilizarse
diferentes elastdmeros en cualquier proporcion de peso relativa adecuada. Se proporciona flexibilidad adicional
puesto que el agente de relleno adicional puede ser agregado opcionalmente durante la etapa de mezcla en seco.
Tal agente de relleno adicional puede ser el mismo o diferente del agente de relleno en particulas utilizado en la
etapa de mezcla en himedo. Ventajosamente, en realizaciones preferidas del método divulgado aqui, la excelente
macrodispersion del agente de relleno en particulas lograda en el lote maestro de elastomero producido por la etapa
de mezcla en himedo se mantiene o incluso se mejora adicionalmente en la etapa de mezcla en seco subsecuente.
Sin querer ser limitados por una teoria, se entiende actualmente que, al menos en ciertas realizaciones preferidas,
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se produce una mezcla de composicion elastomérica de fases multiples mediante el método en himedo/seco
divulgado aqui. Esto es, aunque es dificil de identificar u observar el uso de técnicas que actualmente estan en uso
general en la industria de los elastémeros, se entiende que la mezcla de composicion elastomérica comprende al
menos una fase elastomérica producida durante la etapa de mezcla en himedo y una subsecuente fase
elastomérica producida durante la etapa de mezcla en seco. El grado de intermezcla de las dos fases y el grado en
el cual las capas fronterizas entre las dos fases son mas o menos distintivas dependera de numerosos factores
incluyendo, por ejemplo, la afinidad mutua del elastémero de la etapa de mezcla en hiumedo y la de la etapa de
mezcla en seco, el nivel de carga de particulas, la seleccion de los agentes de relleno en particulas y si el agente de
relleno adicional fue agregado durante la etapa de mezcla en seco, la proporciéon en peso relativa del elastomero en
la etapa de mezcla en himedo y el elastémero en la etapa de mezcla en seco, etc.

La flexibilidad ventajosa lograda por la presente invencion, y su uso para controlar mejor la distribucién del agente de
relleno entre las dos fases elastoméricas en una mezcla de composicion elastomérica se ve en el ejemplo de una
mezcla de composicion elastomérica que comprende goma natural, goma de butadieno (denominada en esta
discusién, en algunos casos como “BR”) y el agente de relleno de negro de carbdn. Para ciertas aplicaciones se
prefiere tener el agente de relleno de negro de carbdn primariamente en la fase de la goma natural de la mezcla de
la composicion elastomérica. De acuerdo con técnicas de mezcla seco/seco de la técnica anterior, el negro de
carbon puede ser mezclado con la goma natural utilizando una técnica de mezcla en seco, seguida por la adicion y
posterior mezcla en seco del BR. Una porcion desventajosamente grande de negro de carbon migrara hacia la fase
de BR, debido a su afinidad por la fase de BR y la menos que deseable macrodispersion del negro de carbén en la
fase de goma natural. En comparacion, las propiedades mejoradas de comportamiento de las mezclas de
composicion elastoméricas comparables comparadas por el método de mezcla en hiumedo/en seco divulgado aqui
indica que mas negro de carbdn es retenido en la fase de goma natural cuando el negro de carb6n es mezclado con
la goma natural en la etapa de mezcla en humedo inicial, seguida por la adicion de BR en una etapa de mezcla en
seco subsecuente.

De conformidad con la etapa de mezcla en hiumedo del método divulgado aqui, las ratas de alimentacion del fluido
de latex y del fluido de relleno en particulas en la zona de mezcla del reactor de coagulacién puede medirse con
precision para alcanzar altas ratas de rendimiento, con poco latex libre y poco agente de relleno no dispersado en el
grumo del producto en el extremo de descarga del reactor de coagulacién. Sin querer limitarse a la teoria, se
entiende actualmente que un sistema cuasimonofasico se establece en la zona de mezcla excepto que los sélidos
de coagulacion estan siendo formados alli y/o corriente debajo de la misma en la zona de coagulacién. Una
velocidad de alimentacion extremadamente alta del fluido del agente de relleno en la zona de mezcla del reactor de
coagulacién y una velocidad diferencial con respecto a la alimentacion del fluido de latex se consideran como
significativos para alcanzar una turbulencia suficiente, esto es, desgarre energético suficientemente del latex por el
impacto del fluido de agente de relleno en particulas en chorro a través de la mezcla y dispersion de las particulas
en el fluido de latex y la coagulacion. Altas energias de mezcla producen un producto de lote maestro en grumos con
excelente dispersion, junto con una produccion de producto controlada. El coagulo se crea y luego se conforma en
un extrudido deseable. El fluido de agente de relleno en particulas y el latex de elastbmero se alimentan
preferiblemente de forma continua, significando que se establece un flujo en marcha del lote maestro coagulado a
partir de la zona de mezcla hasta el extremo de descarga del reactor de coagulacién mientras que se mantiene un
flujo ininterrumpido de los fluidos de alimentaciéon. Tipicamente, el flujo no interrumpido de los fluidos de
alimentacion y la descarga simultanea del lote maestro coagulado se mantienen durante una o mas horas,
preferiblemente, por ejemplo, mas de 24 horas, y aun tal vez durante una semana o mas.

Se discute mas abajo ciertas realizaciones preferidas, de métodos y aparatos para producir las mezclas de
composicion elastomérica divulgadas aqui. Mientras que diversas realizaciones preferidas pueden emplear una
variedad de diferentes agentes de relleno y elastdmeros, ciertas porciones de la siguiente descripcion detallada de
aspectos del método y aparato de la invencion en algunos casos, describiran, por conveniencia un lote maestro que
contiene goma natural y negro de carbdn. Estard dentro de la habilidad de las personas experimentadas en la
técnica, dado el beneficio de esta divulgacion, emplear el método y aparato divulgados aqui de acuerdo con los
principios de operacion discutidos aqui para producir un lote maestro y mezclas de composicion elastomérica que
comprenden un cierto nimero de elastémeros, agentes de relleno y otros materiales alternativos o adicionales. En
resumen, los métodos preferidos para preparar un lote maestro de elastdbmero involucran la alimentacion simultanea
de una pasta de negro de negro de carbdn u otro agente de relleno y un fluido de latex de goma u otro fluido
elastomérico adecuado a una zona de mezcla de un reactor de coagulacién. Una zona de coagulacion se extiende
desde la zona de mezcla, preferiblemente de manera progresiva incrementando el area transversal en la direccién
corriente abajo desde un extremo de entrada hasta un extremo de descarga: La pasta se alimenta a la zona de
mezclado preferiblemente a una velocidad de chorro alta, continua de fluido inyectado, mientras que el fluido de
latex de goma natural se alimenta a una velocidad relativamente baja. La alta velocidad, rata de flujo y concentracion
en particulas de la pasta de agente de relleno son suficientes para producir la mezcla y un alto desgarramiento del
fluido de latex, turbulencia de flujo de la mezcla con al menos una porcion corriente arriba de la zona de coagulacion
y sustancialmente una coagulacién completa del latex elastomérico antes del extremo de descarga. Asi puede
alcanzarse sustancialmente una coagulacién completa, de acuerdo con realizaciones preferidas, sin necesidad de
emplear un agente de coagulacion acido o salina. El método de flujo continuo preferido para producir composiciones
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elastoméricas comprende la alimentacion continua y simultanea del fluido de latex y de la pasta de agente de relleno
a la zona de mezcla del reactor de coagulacién, estableciendo un flujo semiconfinado continuo de una mezcla del
latex y de la pasta de agente de relleno en la zona de coagulaciéon. El grumo de la composicién elastomérica en la
forma de "gusanos” o globulos se descarga desde el extremo de descarga del reactor de coagulaciéon en forma de
un flujo sustancialmente constante concurrentemente con la alimentaciéon en marcha de las corrientes de latex y de
pasta de negro de carb6én en la zona de mezcla del reactor de coagulaciéon. De manera notable, el flujo tipo tapon y
las condiciones de presién atmosférica o cercana a la atmosférica en el extremo de descarga del reactor de
coagulacion son altamente ventajosos para facilitar el control y la recoleccion del producto de composicién
elastomérica, asi como para etapas de procesamiento intermedias o subsecuentes adicionales. Las ratas de
alimentacién del fluido de latex de goma natural y de la pasta de negro de carbén en la zona de mezcla del reactor
de coagulaciéon pueden medirse de manera precisa para alcanzar altas ratas de rendimiento, con poco latex libre y
poco negro de carbén no dispersado en los grumos de producto en el extremo de descarga del reactor de
coagulacién. Sin querer limitarse a la teoria, se entiende actualmente que se establece un sistema cuasimonofasico
en la zona de mezcla excepto que los coagulos del sdlido estan siendo formados alli y/o corriente debajo de la
misma en la zona de coagulacién. Una velocidad de alimentacion extremadamente alta de la pasta de negro de
carbon en la zona de mezcla del reactor de coagulacién y una velocidad diferencial con respecto al fluido de latex de
goma natural, se consideran como significativos para alcanzar una turbulencia suficiente, esto es, suficiente
desgarre energético del latex por el impacto del chorro de fluido del agente de alimentacion en particulas a través de
la mezcla y dispersion de las particulas en el fluido de latex y la coagulacién. Altas energias de mezcla produciran el
producto novedoso con excelente macrodispersion, junto con un suministro de producto controlado. El coagulo se
creay luego se conforma en un extruido deseable.

La composicion elastomérica preparada por la técnica y aparato de mezcla en himedo antes descritos se conforma
en mezclas de composicion elastomérica usadas en la invencién mediante mezclado en seco subsecuente con un
elastomero adicional. Asi, la presente invencion puede ser descrita como aquella que involucra un método
hdamedo/seco, mientras que las técnicas conocidas anteriormente emplean un método seco/seco en el cual se forma
primero un lote maestro por mezclado en seco y se agrega un elastomero adicional por mezclado en seco adicional.
La etapa de mezcla en seco del método de mezcla en himedo/seco de la presente invencion puede llevarse a cabo
con aparatos y técnicas comercialmente disponibles incluyendo, por ejemplo, mezcladores Banbury y similares. El
elastébmero adicional agregado durante la etapa de mezcla en seco del método de mezcla en himedo/seco
divulgado aqui puede ser uno o0 méas elastomeros que son los mismos o diferentes de los elastomeros empleados
para formar el lote maestro. También pueden agregarse otros ingredientes junto con el elastomero adicional durante
la etapa de mezcla en seco, incluyendo, por ejemplo, aceite extensor, agente de relleno en particulas adicional,
agentes de curado, etc., en aquellas realizaciones donde se agrega agente de relleno en particulas adicional durante
la etapa de mezcla en seco tal agente adicional puede ser el mismo o diferente de los agentes de relleno utilizados
en el lote maestro formado por la etapa de mezcla en hiumedo.

Los aparatos y técnicas preferidos antes mencionados para producir las mezclas de composicion elastoméricas
divulgadas aqui se discuten junto con los dibujos anexos, donde una etapa de mezcla en himedo de flujo continuo
para producir lote maestro elastomérico emplea un flujo continuo semiconfinado de latex elastomérico, por ejemplo,
latex de goma natural (latex de campo o concentrado) mezclado con una pasta de agente de relleno, por ejemplo,
una pasta acuosa de negro de carbdn, en un reactor de coagulacion conformando una zona de coagulacion
elongada la cual se extiende preferiblemente con una seccion transversal que se incrementa progresivamente,
desde un extremo de entrada hasta un extremo de descarga. El término flujo "semiconfinado" se refiere a una
caracteristica altamente ventajosa. Tal como se utiliza aqui el término intenta indicar que la ruta de flujo seguida por
el fluido de latex mezclado y la pasta de agente de relleno dentro del reactor de coagulacién esta cerrado o
sustancialmente cerrado corriente arriba de la zona de mezcla y se abre en el extremo opuesto corriente abajo del
reactor de coagulacion, esto es, en el extremo de descarga del reactor de coagulacién. Las condiciones de
turbulencia en la porcién corriente arriba de la zona de coagulaciéon se mantienen en marcha, al menos en forma de
un estado cuasibalanceado concurrentemente con condiciones sustancialmente de tipo flujo de tapdn en el extremo
de descarga del reactor de coagulacion. El extremo de descarga esta "abierto” al menos en el sentido de que
permite la descarga de los coagulos, generalmente en o cerca a la presion atmosférica y, tipicamente, por simple
caida por gravedad (opcionalmente dentro con una ruta de flujo interna o disimulada) en medios de recoleccion
adecuados, tales como el saltador de alimentacion de un extrusor desaguador. Asi, el flujo los semiconfinado da
como resultado un gradiente de turbulencia que se extiende axial o longitudinalmente dentro de al menos una
porcion del reactor de coagulacién. Sin querer cefiirse estrictamente a la teoria, se entiende actualmente que la zona
de coagulacion es significativa al permitir una mezcla y coagulacién a alta turbulencia en una porcion corriente arriba
del reactor de coagulacion, junto con un flujo de descarga sustancialmente del tipo tapon de un producto sélido en el
extremo de descarga. La inyeccion del negro de carbén u otra pasta de agente de relleno en forma de un chorro
continuo en la zona de mezcla ocurre en una forma en marcha simultineamente, con facilidad de recoleccién de los
grumos del lote maestro elastomérico descargados bajo condiciones de flujo sustancialmente tipo tapén y
generalmente a presion ambiente en el extremo de descarga del reactor de coagulacion. De la misma forma, las
velocidades axiales de la pasta a través de la boquilla de la pasta en la zona de mezcla y, tipicamente, en el extremo
corriente arriba de la zona de coagulacion son sustancialmente mas altas que en el extremo de descarga. La
velocidad axial de la pasta tipicamente sera de varios cientos de pies por segundo a medida que entra en la zona de
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mezcla, preferiblemente a partir de un tubo de alimentacion de calibre pequefio, orientado axialmente de acuerdo
con realizaciones preferidas discutidas mas adelante. La velocidad axial del flujo resultante en el extremo de entrada
de un reactor de coagulacién con un area transversal en expansion en una aplicacion tipica puede ser, por ejemplo,
de 5 a 20 pies por segundo, y mas usualmente de 7 a 15 pies por segundo. En el extremo de descarga, en contraste
de nuevo, la velocidad axial del producto de grumo de lote maestro que esta siendo descargada alli en una
aplicacion tipica sera de aproximadamente 1 a 10 pies por segundo, y mas generalmente de 2 a 5 pies por segundo.
Asi, el flujo turbulento semiconfinado antes mencionado logra la ventaja altamente significativa de que la goma
natural u otro latex elastomérico es coagulado por mezcla con negro de carbén u otro agente de relleno incluso en
ausencia de un tratamiento subsecuente en una corriente o tanque de acido, sal u otra solucion de coagulacion, con
un suministro de producto controlado, preferiblemente cuasimoldeado desde el reactor de coagulacion para
procesamiento subsiguiente.

Debe entenderse en este aspecto que la referencia de "abierto" con respecto al reactor de coagulacion en el extremo
de descarga no pretende indicar que el extremo de descarga esté necesariamente expuesto a la vista o tenga facil
acceso por mano. En vez de eso puede estar conectado de forma permanente o liberable a un dispositivo de
recoleccién o un dispositivo de procesamiento subsecuente, tal como un divisor (discutido adicionalmente mas
adelante), secador, etc. El extremo de descarga del reactor de coagulacion esta abierto en el sentido importante de
que el flujo turbulento dentro de la zona de coagulacién del reactor de coagulacion, el cual esté bajo alta presion y se
sellado contra cualquier retroceso significativo (esto es, corriente arriba) que viaja en la zona de mezclado, permite
establecer la presion antes mencionada y/o el gradiente de velocidad a medida que se desplaza hacia y sale desde
el extremo de descarga.

También debe reconocerse en este aspecto que la turbulencia del flujo disminuye a lo largo del reactor de
coagulacién hacia el extremo de descarga. Un flujo de tap6n sustancial de un producto sélido se alcanza antes del
extremo de descarga, dependiendo de factores tales como el porcentaje de utilizacion de capacidad, seleccion de
materiales y similares. Las referencias a que el flujo es sustancialmente un flujo de tapones en o antes del extremo
de descarga del reactor de coagulacion debe entenderse a la luz del hecho de que el flujo en el extremo de
descarga estd compuesto primaria o completamente de grumos del lote maestro, esto es, globulos o "gusanos" del
lote maestro de elastomero coagulado. El grumo es tipicamente cuasimoldeado a la forma interior de la zona de
coagulacién en el punto a lo largo de la zona de coagulacion en la cual el flujo se hace sustancialmente un flujo en
tapones. La masa siempre en avance de "gusanos" o glébulos tienen ventajosamente un flujo tipo tapon en el
sentido de que viaja generalmente o primariamente en direccién axial hacia el extremo de descargue y en cualquier
punto en el tiempo en una seccion transversal dada de la zona de la coagulacion cerca del extremo de descarga
tiene una velocidad uniforme regularmente, de tal manera que se recoleta y se controla faciimente para
procesamiento posterior. Asi, el aspecto de mezcla de la fase fluida divulgado aqui puede llevarse a cabo
ventajosamente en un estado de balance o en condiciones de estado de cuasibalance, dando como resultado altos
niveles de uniformidad del producto.

Una realizacion preferida de la etapa de mezcla en hiumedo del método y aparato divulgados aqui se ilustra
esquematicamente en la Figura 1. Los experimentados en la técnica reconoceran que los diversos aspectos de la
configuracion sistema, seleccion de componentes y similares dependeran hasta cierto grado de las caracteristicas
particulares de la aplicacion buscada. Asi, por ejemplo, factores tales como la capacidad méaxima de rendimiento del
sistema y la flexibilidad en la seleccion del material influirdn en el tamafio y disposicion de los componentes del
sistema. En general, tales consideraciones encajaran bien dentro de la capacidad de las personas experimentadas
en la técnica dado el beneficio de la presente divulgacion. Se ve que el sistema ilustrado en la Figura 1 incluye
medios para alimentar latex de goma natural u otro fluido de latex elastomérico a baja presion y baja velocidad
continuamente a una zona de mezcla de un reactor de coagulacion. Mas particularmente, se muestra un tanque 10
de latex a presion, para mantener el suministro de alimentacién de latex bajo presion. Alternativamente, puede
utilizarse un tanque de almacenamiento de latex, equipado con una bomba peristaltica o series de bombas u otros
medios de alimentacion adecuados adaptados para mantener el fluido de latex elastomérico alimentado a través de
la linea de alimentacion 12 a una zona de mezcla de un reactor de coagulacion 14. El fluido de latex en el tanque 10
puede mantenerse bajo presion de aire o nitrdgeno o similares, de tal manera que el fluido de latex se alimente la
zona de mezcla a una presion lineal de preferiblemente menor de 10 psig, mas preferiblemente alrededor de 2 - 8
psig, y tipicamente alrededor de 5 psig. La presion de alimentacion de latex y las lineas de flujo, conexiones, etc., de
los medios de alimentacién de latex deben disponerse de manera que produzcan desgarre en el fluido de latex que
fluye tan bajo como sea razonablemente posible. Preferiblemente todas las lineas de flujo, por ejemplo, son lisas,
con giros solamente de radio grande, si lo hay, e interconexiones linea a linea suaves o suavizadas. La presion se
selecciona para producir la velocidad de flujo deseada en la zona de mezcla; un ejemplo de velocidad de flujo util es
no mas de aproximadamente 12 pies por segundo.

Los fluidos de latex elastoméricos adecuados incluyen tanto redes elastoméricas naturales como sintéticas y
mezclas de latex. El latex debe, desde luego, ser adecuado para coagulacion mediante el agente de relleno en
particulas seleccionado y debe ser adecuado para el proposito o aplicacion buscado del producto de goma final.
Estara dentro de la capacidad de los experimentados en la técnica seleccionar un latex elastomérico adecuado o
una mezcla adecuada de redes elastoméricas para uso en los métodos y aparatos divulgados aqui, dado el
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beneficio de esta divulgacion. Elastomeros de ejemplo incluyen, pero no se limitan a, gomas, polimeros (por
ejemplo, homopolimeros, copolimeros y/o terpolimeros) de 1,3-butadieno, estireno, isopreno, isobutileno, 2,3-dimetil-
1,3-butadieno, acrilonitrilo, etileno y propileno y similares. El elastomero puede tener una temperatura de transicion
vitrea (Tg) medida por calorimetria diferencial de barrido (DSC) que varia desde aproximadamente -120°C hasta
aproximadamente 0°C. Ejemplos incluyen, pero no se limitan a, goma estireno-butadieno (SBR), goma natural y sus
derivados tales como el goma clorada, polibutadieno, poliisopreno, poli(estireno-co-butadieno) y los derivados de
aceites extensores de cualquiera de ellos. Pueden utilizarse mezclas de cualquiera de los anteriores. El latex puede
estar en un liquido portador acuoso. Alternativamente, el liquido portador puede ser un solvente hidrocarburo. En
cualquier evento, el fluido de latex elastomérico debe ser adecuado para una alimentacion controlada continua a una
velocidad, presion y concentracion apropiadas en la zona de mezcla. Las gomas sintéticas adecuadas en patrticular
incluyen: copolimeros que van desde aproximadamente 10 hasta aproximadamente 70 por ciento en peso de
estireno y desde aproximadamente 90 hasta aproximadamente 30 por ciento en peso de butadieno, tales como un
copolimero de 19 partes de estireno y 81 partes de butadieno, un copolimero de 30 partes de estireno y 70 partes de
butadieno, un copolimero de 43 partes de estireno y 57 partes de butadieno y un copolimero de 50 partes de
estireno y 50 partes de butadieno; los polimeros y copolimeros de los dienos conjugados tales como polibutadieno,
poliisopreno, policloropreno, y similares, y los copolimeros de tales dienos conjugados con un monémero que
contiene un grupo etilénico copolimerizable con el mismo tales como estireno, metil estireno, cloroestireno,
acrilonitrilo, 2-vinil-piridina, 5-metil-2-vinilpiridina, 5-etil-2-vinilpiridina, 2-metil-5-vinilpiridina, acrilatos sustituidos con
alquilo, vinil cetona, metil isopropenil cetona, metil vinil éter, acidos carboxilicos alfametileno y los ésteres y amidas
de los mismos tales como acido acrilico y amida del acido dialquilacrilico. También son adecuados para uso aqui
copolimeros de etileno y otras olefinas alfa altas tales como propileno, buteno-1 y penteno-1.

El elastdmero adicional agregado durante la etapa de mezcla en seco del método de mezcla en humedo/seco
divulgado aqui puede emplear un elastémero o mezcla de elastbmeros adecuados para el uso o aplicacion
buscados, incluyendo los listados anteriormente para uso en la etapa de mezcla en hiumedo. De acuerdo con ciertas
realizaciones preferidas, el latex elastomérico empleado en la etapa de mezcla en hiumedo es latex de goma natural
y el elastbmero adicional empleado en la etapa de mezclado en seco es goma de butadieno (BR). En tales
realizaciones preferidas, la goma de butadieno forma preferiblemente la fase o constituyente menor de la mezcla de
composicion elastomérica, 1o mas preferiblemente de 10% a 50% en peso del elastébmero total en la mezcla de
composicion elastomérica. De acuerdo con ciertas otras realizaciones preferidas, el latex elastomérico empleado en
la etapa de mezcla en humedo es latex de goma natural y el elastdmero adicional empleado en la etapa de mezcla
en seco es goma de estireno-butadieno (SBR). En tales realizaciones preferidas, el SBR forma preferiblemente la
fase o constituyente principal de la mezcla de composicion elastomérica, siendo lo mas preferiblemente de 50% a
90% en peso del elastomero total en la mezcla de composicion elastomérica. De acuerdo con ciertas otras
realizaciones preferidas, el elastomero adicional es goma natural. De acuerdo con ciertas otras realizaciones
preferidas, el latex elastomérico empleado en la etapa de mezcla en hiumedo es latex de goma de butadieno y el
elastébmero adicional empleado en la etapa de mezcla en seco es SBR. En tales realizaciones preferidas, el SBR
preferiblemente es del 10% al 90% en peso del elastémero total en la mezcla de composicién elastomérica. De
acuerdo con ciertas otras realizaciones preferidas, el latex elastomérico empleado en la etapa de mezcla en himedo
es latex de goma de butadieno y el elastomero adicional empleado en la etapa de mezcla en seco es goma natural.
En tales realizaciones preferidas, la goma natural es preferiblemente el constituyente o fase menor de la mezcla de
composicion elastomérica, o mas preferiblemente de 10% a 50% en peso del elastdomero total en la mezcla de
composicion elastomérica. De acuerdo con ciertas otras realizaciones preferidas al emplearse de latex de goma de
butadieno en la etapa de mezcla en himedo, el elastomero adicional es adicionalmente goma de butadieno. De
acuerdo con ciertas otras realizaciones preferidas, el latex elastomérico empleado en la etapa de mezcla en himedo
es SBR y el elastomero adicional es goma de butadieno. En tales realizaciones preferidas, la goma de butadieno
preferiblemente va de 10% a 90% en peso del elastdbmero total en la mezcla de composicion elastomérica. De
acuerdo con ciertas otras realizaciones preferidas, el latex elastomérico empleado en la etapa de mezcla en himedo
es SBRy el elastdbmero adicional es goma natural. En tales realizaciones preferidas, la goma natural preferiblemente
es el constituyente o fase principal, lo mas preferiblemente de 50% a 90% en peso del elastémero total en la mezcla
de composicion elastomérica. En ciertas otras realizaciones preferidas se emplea SBR tanto en las etapas de
mezcla en himedo como de mezcla en seco, siendo asi esencialmente el 100% del elastbmero en la mezcla de
composicion elastomérica.

Como se anotara adicionalmente mas abajo, las composiciones de goma pueden contener, ademas del elastomero
y el agente de relleno, agentes de curado, un agente de acoplamiento y opcionalmente, diversos auxiliares de
procesamiento, extensores oleosos y antidegradantes. En este aspecto, deberd entenderse que las mezclas de
composicion elastomérica divulgadas aqui incluyen composiciones vulcanizadas (VR), vulcanizados termoplasticos
(TPV), elastdmeros termoplasticos (TPE) y poliolefinas termoplasticas (TPO). Los materiales TPV, TPE y TPO se
clasifican adicionalmente por su capacidad de ser extrudidos y moldeados varias veces sin pérdida sustancial de las
caracteristicas de rendimiento. Asi, al realizar mezclas de composicion elastomérica pueden utilizarse uno o mas
agentes de curado tales como, por ejemplo, azufre, donadores de azufre, activadores, aceleradores, peréxidos y
otros sistemas utilizados para efectuar la vulcanizacion de la composicion elastomérica.
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Cuando el latex elastomérico empleado en la etapa de mezcla en himedo comprende latex de goma natural, el latex
de goma natural puede comprender latex de campo o concentrado de latex (producido, por ejemplo, por
evaporacion, centrifugacion o encremado). El latex de goma natural debe, desde luego, ser adecuado para la
coagulacién por parte del negro de carb6n. El latex es provisto tipicamente en un liquido portador acuoso.
Alternativamente, el liquido portador puede ser un solvente hidrocarburo. En cualquier caso, el fluido de latex de
goma natural debe ser adecuado para la alimentacién continua controlada a una velocidad, presion y concentracion
apropiadas en la zona de mezcla. La inestabilidad bien conocida del latex de goma natural se ajusta de manera
ventajosa, en cuanto que es sometido a una presioén relativamente baja y bajo desgarramiento a través del sistema
hasta que entra en el flujo turbulento semiconfinado antes mencionado al encontrar la velocidad y la energia cinética
extraordinariamente altas de la pasta de negro de carbén en la zona de mezcla. En ciertas realizaciones preferidas,
por ejemplo, la goma natural se alimenta a la zona de mezcla a una presiéon de aproximadamente 5 psig, a una
velocidad de alimentacion en el rango de aproximadamente 3 - 12 pies por segundo, mas preferiblemente a
aproximadamente 4 - 6 pies por segundo. La seleccion de un latex o mezcla de latex adecuados caera bien dentro
de la habilidad de las personas experimentadas en la técnica dado el beneficio de la presente divulgacion vy el
conocimiento de los criterios de seleccion generalmente bien reconocidos en la industria.

El fluido de agente de relleno en particulas, por ejemplo, pasta de negro de carbdn, se alimenta a la zona de mezcla
en el extremo de entrada del reactor de coagulacion 14 a través de la linea de alimentacion 16. La pasta puede
comprender cualquier agente de relleno adecuado en un fluido portador adecuado. La seleccion del fluido portador
dependera principalmente de la seleccion del agente de relleno en particulas y de los parametros del sistema.
Pueden utilizarse tanto los liquidos acuosos como no acuosos, siendo preferida el agua en muchas realizaciones en
vista de su coste, disponibilidad y adecuabilidad de uso en la produccién de negro de carbdn y ciertas otras pastas
de agentes de relleno.

Cuando se utiliza un agente de relleno de negro de carbdn, la seleccion del negro de carbdn dependerd
principalmente del uso buscado para la mezcla de composicién elastomérica. Opcionalmente, el agente de relleno
de negro de carb6n puede incluir también cualquier material que pueda ser convertido en una pasta y alimentado a
la zona de mezcla de acuerdo con los principios divulgados aqui. Agentes de relleno en particulas adicionales
adecuados adicionales incluyen, por ejemplo, agentes de relleno conductores, agentes de relleno reforzantes,
agentes de relleno que comprenden fibras cortas (tipicamente que tiene una relacién de aspecto L/D menor de 40),
hojuelas, etc. Asi, los agentes de relleno en particulas de ejemplo pueden emplearse en la produccién de un lote
maestro elastomérico de acuerdo con los métodos y aparatos divulgados aqui, y son negro de carbén, silica
ahumada, silica precipitada, negro de carbdn recubierto, negros de carbdn funcionalizados quimicamente, tales
como los que tienen unidos grupos organicos, y negro de carbdn tratado con silicio, bien sea solos o en combinacion
uno con otro. Negros de carbdn funcionalizados quimicamente adecuados incluyen los divulgados en la Solicitud
Internacional No. PCT/US9516194 (W09618688), cuya divulgacion se incorpora aqui como referencia. En un negro
de carbon tratado con silicio, una especie que contiene silicio tal como 6xido o carburo de silicio, se distribuye a
través de al menos una porcién del agregado de negro de carbon como parte intrinseca del negro de carbdn. Los
negros de carbén convencionales existen en la forma de agregados, consistiendo cada agregado de una fase
sencilla, la cual es carbono. Esta fase puede existir en la forma de una cristalita grafitica y/o carbono amorfo, y
usualmente es una mezcla de las dos formas. Tal como se discute aqui en otro lugar, los agregados de negro de
carbon puede modificarse depositando especies que contienen silicio, tales como silica, sobre al menos una porcién
de la superficie de los agregados de negro de carbon. El resultado puede ser descrito como negros de carbén
recubiertos con silicio. Los materiales descritos aqui como negros de carbén tratados con silicio no son agregados
de negro de carbon que han sido recubiertos o modificados de alguna otra manera, sino que realmente representan
una clase diferente de agregado. En los negros de carbén tratados con silicio, los agregados contienen dos fases.
Una fase es carbdn, la cual aln esta presente como cristalita grafitica y/o carbén amorfo, mientras que la segunda
fase es silica (y posiblemente otras especies que contienen silicio). Asi, la fase de las especies que contienen silicio
del negro de carbdn tratado con silicio son una parte intrinseca del agregado; esta distribuida a través de al menos
una porcion del agregado. Sera evidente que los agregados de fase multiple son bastante diferentes de los negros
de carbdn recubiertos con silica mencionados anteriormente, que consisten de agregados de negro de carbon de
fase sencilla preformados que tienen especies que contienen silicio depositadas sobre su superficie. Tales negros de
carbon pueden ser tratados en su superficie con el fin de colocar una funcionalidad silica sobre la superficie del
agregado de negro de carbdn. En este proceso, se trata un agregado existente de tal manera que se deposite i se
recubra con silica (asi como posiblemente otras especies que contienen silicio) sobre al menos una porcién de la
superficie del agregado. Por ejemplo, puede utilizarse una solucion acuosa de silicato de sodio para depositar silica
amorfa sobre la superficie de los agregados de negro de carbdn en una pasta acuosa a un pH alto, tal como 6 o
superior, tal como se discute en la publicacién de patente abierta Japonesa no examinada (Kokai) No. 63-63755.
Mas especificamente, el negro de carbon puede ser dispersado en agua para obtener una pasta acuosa que
consiste, por ejemplo, de aproximadamente 5% en peso de negro de carbén y 95% en peso de agua. La pasta se
calienta hasta por encima de aproximadamente 70°C, tal como a 85-95°C, y el pH se ajusta por encima de 6, tal
como hasta un rango de 10-11 con una solucion alcalina. Se hace una preparacion separada de solucién de silicato
de sodio, que contiene la cantidad de silica que se desea depositar sobre el negro de carbén, y una solucién acida
para llevar la solucién de silicato de sodio a un pH neutro. El silicato de sodio y las soluciones acidos se agregan
gota a gota a la pasta, la cual se mantiene en su valor de pH de partida con solucién de acido o alcalis segin sea
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apropiado. La temperatura de la solucién también se mantiene. Una rata sugerida para adicion de la solucion de
silicato de sodio es calibrar la adicién gota a gota para agregar aproximadamente 3 por ciento en peso de acido
silicico, con respecto a la cantidad total de negro de carbdn, por hora. La pasta debe ser agitada durante la adicién,
y después de terminarla, durante varios minutos (tales como 30) hasta unas pocas horas (esto es, 2-3). En
contraste, los negros de carbén tratados con silicio pueden ser obtenidos manufacturando negro de carbén en
presencia de compuestos volatilizables con contenido de silicio. Tales negros de carbon se producen
preferiblemente en un reactor de negros de carbon de horno modular o "por etapas" que tienen una zona de
combustidn seguida por una zona de diametro convergente, una zona de inyeccién de alimentacion de materias
primas con un diametro restringido, y una zona de reaccién. Se localizan una zona de enfriamiento corriente abajo
de la zona de reaccion. Tipicamente, se asperja un liquido de enfriamiento, generalmente agua en la corriente de
particulas de negro de carb6n recién formadas que fluyen desde la zona de reaccién. En la produccién de negro de
carbon tratado con silicio el compuesto volatilizable que contiene silicio antes mencionado se introduce en el reactor
de negro de carbon en un punto corriente arriba de la zona de enfriamiento. Compuestos Utiles son compuestos
volatilizables a temperaturas del reactor de negro de carbdn. Ejemplos incluyen, pero no se limitan a, silicatos, tal
como tetraetoxi ortosilicato (TEDS) y tetrametoxi ortosilicato, silanos, tales como, tetraclorosilano, y tricloro
metilsilano; y polimeros de silicona voléatiles tales como octametilciclotetrasiloxano (OMTS). La rata de flujo del
compuesto volatilizable determinara el porcentaje en peso de silicio en el negro de carboén tratado. El porcentaje en
peso de silicio en el negro de carbdn tratado varia tipicamente desde aproximadamente 0.1 por ciento a 25 por
ciento, preferiblemente desde aproximadamente 0.5 por ciento hasta aproximadamente 10 por ciento, y mas
preferiblemente desde aproximadamente 2 por ciento hasta aproximadamente 6 por ciento. El compuesto
volatilizable puede ser premezclado con la materia prima de alimentacion formadora del negro de carbon e
introducido con la materia prima de alimentacion en la zona de reaccion. Alternativamente, el compuesto volatilizable
puede ser introducido a la zona de reaccién separadamente, bien sea corriente arriba o corriente abajo del punto de
inyeccion de la materia prima de alimentacion.

Como se anot6 anteriormente, pueden utilizarse los aditivos, y en este aspecto los agentes de acoplamiento Utiles
para el acoplamiento de la silica sobre el negro de carbdn pueden considerarse como utiles con los negros de
carbon tratados con silicio. Los negros de carb6n y numerosos agentes de relleno en particulas adecuados estan
disponibles comercialmente y son conocidos por los expertos en la técnica.

La seleccién del agente de relleno en particulas 0 mezclas de agentes de relleno en particulas dependera
principalmente del uso buscado para las mezclas de composicion elastomérica. Tal como se utiliza aqui, el agente
de relleno en particulas puede incluir cualquier material que pueda ser convertido en una pasta y alimentado a la
zona de mezcla de acuerdo con los principios divulgados aqui. Agentes de relleno en particulas adecuados incluyen,
por ejemplo, agentes de relleno conductores, agentes de relleno de refuerzo, agentes de relleno que comprenden
fibras cortas (que tiene tipicamente una relacion de aspecto L/D menor de 40), hojuelas, etc. Ademés de negro de
carbon y de los agentes de relleno tipo silica mencionados anteriormente, pueden conformarse agentes de relleno a
partir de arcilla, vidrio, polimeros, tales como fibra de aramida, etc. Estara dentro de la capacidad de las personas
experimentadas en la técnica el seleccionar agentes de relleno en particulas adecuados para uso en el método y
aparato descritos aqui dado el beneficio de la presente divulgacién, y se espera que cualquier agente de relleno
adecuado para uso en composiciones elastoméricas puede incorporarse en las composiciones elastoméricas que
utilizan las ensefianzas de la presente divulgacion. Desde luego, pueden utilizarse también mezclas de los diversos
agentes de rellenos en particulas discutidos aqui.

Realizaciones preferidas consistentes con la Figura 1 estdn adaptadas especialmente para la preparacion de un
fluido de agente de relleno en particulas que comprende pastas acuosas de negro de carbén. De acuerdo con
principios conocidos, se entendera que los negros de carbdn que tienen area superficial inferior por unidad de peso
deben ser utilizados en concentraciones mas altas en la pasta de particulas para alcanzar la misma eficacia de
coagulacién que concentraciones inferiores de negro de carb6on que tienen mayor area superficial por unidad de
peso. El tanque de mezcla con agitacion 18 recibe agua y negro de carbén, por ejemplo, negro de carbdn
opcionalmente en pellas, para preparar un fluido de mezcla inicial. Tal fluido de mezcla pasa a través de la puerta de
descarga 20 hacia la linea de fluido 22 equipada con medios de bombeo 24, tal como una bomba de diafragma o
similares. La linea 28 pasa el fluido de mezcla a un molino coloidal 32, o alternativamente a un triturador en linea o
similares, a través de la perta de entrada 30. El negro de carbén se dispersa en el liquido portador acuoso para
formar un fluido de dispersion el cual pasa a través de la puerta de salida 31 y la linea de fluido 33 hacia un
homogenizador 34. Los medios de bombeo 36, que preferiblemente comprenden una bomba de cavidad progresiva
0 similar estan provistos en la linea 33. El homogenizador 34 dispersa mas finamente el negro de carbén en el
liquido portador para formar la pasta de negro de carbon que se alimenta a la zona de mezcla del reactor de
coagulacién 14. Tiene un puerto de entrada 37 en comunicacion fluida con la linea 33 desde el molino coloidal 32. El
homogenizador 34 puede comprender preferiblemente, por ejemplo, un sistema Microfluidizer® disponible
comercialmente de Microfluidics International Corporation (Newton, Massachusetts, Estados Unidos). También son
adecuados homogenizadores tales como los modelos de las series MS18 y MS45 MC120 disponibles de la APV
Homogenizer Division de APV Gaulin. Inc. (Wilmington, Massachusetts, Estados Unidos). Otros homogenizadores
adecuados estan disponibles comercialmente y seran evidentes para las personas experimentadas en la técnica,
dado el contenido de la presente divulgacion. Tipicamente, el negro de carbdn en agua preparado de acuerdo con el
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sistema anteriormente descrito tendra al menos aproximadamente 90% de aglomerados menores de
aproximadamente 30 micrones, mas preferiblemente al menos 90% de aglomerados menores de aproximadamente
20 micrones de tamafio. Preferiblemente, el negro de carbdn es roto hasta un tamafio promedio de 5 - 15 micrones,
por ejemplo, aproximadamente 9 micrones. La puerta de salida 38 pasa la pasta de negro de carbdn desde el
homogenizador a la zona de mezcla a través de la linea de alimentaciéon 16. La pasta puede alcanzar 10,000 a
15,000 psi en la etapa de homogenizacién y salir del homogenizador a aproximadamente 600 psi 0 mas.
Preferiblemente, se utiliza un alto contenido de negro de carbén para reducir la tarea de eliminar el exceso de agua
u otro vehiculo. Tipicamente, se prefiere aproximadamente 10 a 30 por ciento en peso de negro de carbén. Los
experimentados en la técnica reconoceran, dado el beneficio de esta divulgacion, que el contenido de negro de
carbén (en porcentaje en peso) de la pasta y la velocidad de flujo de la pasta hacia la zona de mezcla deberian
coordinarse con la rata de flujo del latex de goma natural hacia la zona de mezcla para alcanzar un contenido
deseado de negro de carbdn (en phr) en el lote maestro. El contenido de negro de carbén se seleccionara de
acuerdo con principios conocidos para alcanzar las caracteristicas y propiedades de comportamiento del material
adecuadas para la aplicacién buscada para el producto. Tipicamente, por ejemplo, se utilizan negros de carbdén de
valor CTAB de 10 o mas en cantidad suficiente para alcanzar un contenido de negro de carbén en el lote maestro de
de al menos aproximadamente 30 phr.

La pasta preferiblemente se utiliza en la produccion de lotes maestros inmediatamente después de ser preparada.
Los conductos de fluido que portan la pasta y cualquier tanque de almacenamiento opcional y similares, deberian
establecer o mantener condiciones que sustancialmente conserven la dispersion del negro de carbdn en la pasta.
Esto es, la reaglomeracién o deposicidon sustancial del agente de relleno en particulas en la pasta debe evitarse o
reducirse hasta un grado razonablemente practico. Preferiblemente todas las lineas de flujo, por ejemplo, son lisas,
con interconexiones lisas linea a linea. Opcionalmente, se utiliza un acumulador entre el homogenizador y la zona
de mezcla para reducir fluctuaciones en presién o velocidad de la pasta en la punta de la boquilla de pasta en la
zona de mezcla.

El fluido de latex de goma natural u otros fluidos de latex elastoméricos que pasan a la zona de mezcla a través de
la linea de alimentacion 12 y la pasta de negro de carbon alimentada a la zona de mezcla a través de la linea de
alimentacion 16 bajo parametros apropiados del proceso tal como se discutieron anteriormente, pueden producir una
nueva composicion elastomérica, especificamente, grumos del lote maestro elastomérico. También se proporcionan
medios para incorporar diversos aditivos en el lote maestro de elastomero. Un fluido de aditivos que comprende uno
0 més aditivos puede ser alimentado a la zona de mezcla en forma de una corriente de alimentacion separada. Uno
0 mas aditivos también pueden ser premezclados, si es adecuado, con la pasta de negro de carbén o, mas
tipicamente, con el fluido de latex elastomérico. Los aditivos también pueden mezclarse en el lote maestro
subsecuentemente, esto es, durante la etapa de mezcla en seco. Numerosos aditivos son bien conocidos para los
experimentados en la técnica e incluyen, por ejemplo, antioxidantes, antiozonizantes, plastificantes, auxiliares del
proceso (por ejemplo, polimeros liquidos, aceites y similares), resinas, retardantes de llama, aceites extensores,
lubricantes y un mezcla de cualquiera de ellos. El uso general y seleccion de tales aditivos es bien conocido para los
experimentados en la técnica. Su uso en el sistema divulgado aqui se entendera facilmente con el beneficio de la
presente divulgacion. De acuerdo con ciertas realizaciones alternativas, también pueden incorporarse agentes de
curado de manera similar, para producir una composicién de elastdmero curable la cual puede ser denominada
como compuesto base curable.

El grumo de lote maestro elastomérico se pasa a través del extremo de descarga del reactor de coagulacion 14 a un
aparato de secado adecuado. En la realizacion preferida de la Figura 1 el grumo de lote maestro sufre un secado en
etapas multiples. Pasa primero a un extrusor desaguador 40 y luego a través de un transportador por simple caida
por gravedad u otros medios adecuados 41 a un extrusor de secado 42. En realizaciones de rutina preferidas
consistentes con lo que se ilustra en la Figura 1, en la produccion de un lote maestro de goma natural con un agente
de relleno de negro de carbdn, la operacion de desaguado/secado reducira tipicamente el contenido de agua a
aproximadamente 0 a 1 por ciento en peso, mas preferiblemente, .0 a .5 por ciento en peso. Secadores adecuados
son bien conocidos y estan disponibles comercialmente, incluyendo, por ejemplo, secadores extrusores, secadores
de lecho fluidizado, secadores de aire caliente u otros secadores de horno, y similares, tales como French Mills
disponible de la French Oil machinery Co., (Piqua, Ohio, Estados Unidos).

Los grumos del lote maestro seco del extrusor de secado 42 se llevan mediante un transportador de enfriamiento 44
a un embalador 46. El embalador es una caracteristica opcional ventajosa del aparato de la Figura 1, donde los
grumos del lote maestro seco se comprimen dentro de una camara para formar bloques estables comprimidos o
similares. Tipicamente, cantidades de 25 a 75 libras del lote maestro de elastomero se comprimen en bloques o
balas para transporte, procesamiento posterior, etc. Alternativamente, el producto se provee como pellas por
ejemplo, cortando los grumos.

Las dimensiones y caracteristicas de disefio particulares del reactor de coagulacion 14, incluyendo la zona de
mezcla/ensamblaje de la zona de coagulacion, adecuados para una realizacion de acuerdo con la Figura 1,
dependera en parte de factores de disefio tales como la capacidad de produccion deseada, la seleccion de
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materiales que se va a procesar, etc. Una realizacion preferida esta ilustrada en la Figura 2 donde un reactor de
coagulacién 48 tiene una cabeza de mezcla 50 unida a una zona de coagulacién 52 con un sello a prueba de fluidos
en la unién 54. La Figura 2 ilustra esquematicamente un primer subsistema 56 para alimentar latex de elastdémero a
la zona de mezcla, un subsistema 57 para alimentar pasta de negro de carbén u otro fluido de agente de relleno en
particulas a la zona de mezcla, y el subsistema 58 para alimentar un fluido de aditivos opcional, aire presurizado,
etc., a la zona de mezclado. Se ve que la cabeza de mezcla 50 tiene tres diferentes canales de alimentacion 60, 61,
62. El canal de alimentacion 60 esta provisto para el fluido de latex de goma natural y el canal de alimentacion 62
esta provisto para la alimentacién directa de gas y/o fluido de aditivos. En conexion con las realizaciones preferidas
que emplean la inyeccién directa de aditivos, se logra una ventaja significativa en relacion con los aditivos de
hidrocarburos o, mas generalmente, con aditivos no miscibles con agua. Mientras que es bien conocido emplear
intermediarios de emulsion para crear emulsiones de aditivos adecuadas para premezclado con un latex
elastomérico, las realizaciones preferidas de acuerdo con la presente divulgacién que emplean inyeccion directa de
aditivos puede eliminar no solamente la necesidad de intermediarios de emulsion, sino también el equipo tales como
tanques, equipos de dispersion, etc., utilizados previamente en la formacién de las emulsiones. Pueden alcanzarse
por lo tanto, reducciones en los costes y complejidad de la manufactura. Tal como se discute mas adelante
adicionalmente, el canal de alimentacién 61 a través del cual se alimenta la pasta a la zona de mezcla es
preferiblemente coaxial con la zona de mezcla y la zona de coagulacion del reactor de coagulacion. Mientras que
solamente se muestra un canal de alimentacion individual para recibir el fluido de latex elastomérico, puede
disponerse cualquier numero adecuado de canales de alimentacion alrededor del canal de alimentacion central a
través del cual la pasta es alimentada a la zona de mezcla. Asi, por ejemplo, en la realizacién de la Figura 2 puede
proveerse un cuarto canal de alimentacion a través del cual se alimentan aire atmosférico o aire a alta presién u otro
gas a la zona de mezcla. El aire presurizado puede ser inyectado de la misma forma con la pasta a través del canal
de alimentacion 61 axial central. Los canales de alimentacion auxiliares pueden sellarse temporal o
permanentemente cuando no estan en uso.

Se ve que la zona de coagulacién 52 del reactor 48 tiene una primera porcion 64 que tiene una longitud axial la cual
puede seleccionarse dependiendo de los objetivos de disefio para la aplicacion en particular buscada.
Opcionalmente, la zona de coagulacion puede tener un &rea de seccion transversal constante todo a lo largo o
sustancialmente todo a lo largo de su longitud axial. Asi, por ejemplo, el reactor de coagulacién puede definir un
canal de flujo tubular recto simple desde la zona de mezcla hasta el extremo de descarga. Preferiblemente, sin
embargo, por las razones discutidas anteriormente, tal como se ve en la realizacion preferida ilustrada en los
dibujos, el area transversal de la zona de coagulacién 52 se incrementa progresivamente desde el extremo de
entrada 66 hasta el extremo de descarga 68. Mas especificamente, el area transversal se incrementa en direccién
longitudinal desde el extremo de entrada hasta el extremo de descarga. En la realizacion de la Figura 2, la zona de
coagulacién se incrementa en el area de seccidn transversal progresivamente en el sentido de que incrementa
continuamente siguiendo la porcién de seccion transversal 64 constante. Las referencias al diametro y al area de
seccion transversal del reactor de coagulaciéon (o, mas apropiadamente, la zona de coagulacién definida dentro del
reactor de coagulacion) y otros componentes, a menos que se establezca otra cosa, se deben entender como el
area en seccion transversal del pasaje de flujo abierto y el didmetro interior de tal pasaje de flujo.

La composicion de elastomero, especificamente, el latex elastomérico coagulado en la forma de un grumo de lote
maestro 72, se ve cuando esta siendo descargado desde el reactor de coagulacion 48 a través de un divisor 70. El
divisor 70 es un conducto ajustable conectado al reactor de coagulacion en el extremo de descarga 68. Es ajustable
de tal manera que pase selectivamente el grumo del lote maestro de elastdmero 72 a cualquiera de diversos sitios
de recepcion diferentes. Esta caracteristica facilita ventajosamente la eliminacion de grumos del lote maestro de la
corriente de producto, por ejemplo, para pruebas o al comienzo de una produccién cuando la inestabilidad inicial del
proceso puede dar como resultado temporalmente un producto inferior. Ademas, el divisor proporciona flexibilidad en
el disefio al producto directo desde el reactor de coagulacion a diferentes rutas de procesamiento posterior. De
acuerdo con la realizacion preferida de la Figura 1, el grumo del lote maestro 72 que esté siendo descargado desde
el reactor de coagulacién 48 a través del divisor 70 se recibe en un secador 40.

La dimensién en seccion transversal del reactor de coagulacion 48 se ve incrementar en un angulo global a entre el
extremo de entrada 66 y el extremo de descarga 68. El angulo es mayor de 0° y en realizaciones preferidas es
menor de 45°, mas preferiblemente menor de 15°, lo méas preferiblemente de 0.5° a 5°. Se anota que el angulo a es
la mitad de un angulo, en cuanto se mide a partir del eje longitudinal central de la zona de coagulacion hasta un
punto A en la circunferencia exterior de la zona de coagulacion al final del reactor de coagulacién. En este aspecto,
debe entenderse que el area transversal de la porcion corriente arriba del reactor de coagulacion, esto es, la porcién
cercana al extremo de entrada 66, se incrementa preferiblemente de forma suficientemente lenta para alcanzar un
cuasimoldeo del coagulo de acuerdo con los principios discutidos anteriormente. Un angulo demasiado grande de
expansion de la zona de coagulacion puede dar como resultado que el lote maestro de elastémero no se produzca
en forma en forma de grumos deseables de glébulos o gusanos y simplemente se asperje a través del reactor de
coagulacién. El incremento del calibre del reactor de coagulacién muy lentamente puede dar como resultado, en
ciertas realizaciones, un retroceso o acumulaciéon de los productos alimentados y del producto de reaccion en la
cabeza de mezcla. En una porcidn corriente abajo de la zona de coagulacion, donde el latex se ha coagulado
suficientemente y el flujo se ha hecho esencialmente un flujo de tapones, la zona de coagulaciéon puede extenderse

15



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2383959 T3

bien sea con o sin incremento en el area transversal. Asi, cualquier referencia aqui a la zona de coagulacién en
realizaciones preferidas que tienen un area transversal que se incrementa progresivamente debe entenderse como
referencia primariamente a esa porcién de la zona de coagulaciéon donde el flujo no es sustancialmente un flujo de
tapon.

El area transversal de la zona de coagulacion (esto es, al menos la porcién corriente arriba de la misma, tal como se
discute inmediatamente mas arriba) puede incrementarse a manera de etapas, mas que en la forma continua
ilustrada en la realizacion de la Figura 2. En la realizacién ilustrada en la Figura 3, se ve que un sistema de flujo
continuo para la produccion de un lote maestro elastomérico de acuerdo con el método de aparatos descrito aqui,
incluye una zona de cabeza de mezcla/coagulacién donde el area transversal de la zona de coagulacion se
incrementa a manera de etapas. Preferiblemente, las secciones individuales en la zona de coagulacién en tal
realizacién por etapas tienen una conexion facil a secciones adyacentes. Esto es, se combina generalmente para
formar una superficie de zona de coagulacion generalmente continua y suave, en oposicion por ejemplo, a un
incremento agudo o instantaneo en el diametro de una seccién a la siguiente. La zona de coagulacion de la Figura 3
se incrementa en tres etapas, de tal forma que hay cuatro secciones diferentes o subzonas 74-77. En consistencia
con los principios de disefio discutidos inmediatamente mas arriba, el area transversal de la zona de coagulacion 53
se incrementa desde el extremo de entrada 66 hasta el punto A en el extremo de descarga 68 en un angulo global el
cual alcanza el control de flujo necesario en la porciéon corriente arriba del reactor de coagulacion. La primera
seccion 74 puede considerarse incluyendo (a) la porcion de diametro constante de la cabeza de mezcla 50
inmediatamente corriente abajo de la forma de mezcla, y (b) la misma o similar porcién de didmetro conectada alli en
la unién 54 en el extremo de entrada 66. Esta primera seccion tiene un didmetro de seccién transversal constante
D; y una dimension axial de longitud L. En esta primera seccién 74 la longitud L, debe ser mayor que tres veces el
didmetro D1, més preferiblemente mayor que cinco veces D, y lo mas preferiblemente desde aproximadamente 12 a
18 veces D;. Tipicamente, esta seccion tendrd una longitud de aproximadamente 15 veces D;. Cada seccion
subsecuente tiene preferiblemente una dimension transversal constante y un area transversal aproximadamente el
doble de la seccion precedente (esto es, corriente arriba) asi, por ejemplo, la seccién 75 tiene una dimension
transversal constante binaria transversal que es dos veces la de la seccion 74. En la misma forma, el area
transversal de la seccion 76 es el doble de la seccion 75, y el area transversal de la seccion 77 es el doble de la
seccion 76. En cada una de las secciones 75-77, la longitud es preferiblemente mayor que tres veces su diametro,
mas preferiblemente alrededor de 3 a 7 veces su diametro en general alrededor de cinco veces su diametro. Asi, por
ejemplo, en la seccion 76 la dimension longitudinal Lz es preferiblemente aproximadamente cinco veces su diametro
Ds.

Un ensamblaje de cabeza de mezcla y zona de coagulacion correspondiente a la realizacion de la Figura 3 se
muestra en la Figura 4 parcialmente en vista de seccion. La cabeza de mezcla 50 integrada con el extensor 53 de la
zona de coagulacion a través de la unidad 54. Define una zona de mezcla donde los multicanales mudltiples de
alimentacion 60, 61, 62 forman una union, con un canal elongado sustancialmente cilindrico 80 sustancialmente
coaxial con la porcion de la zona de coagulacién dentro del extensor 53. Se reconocera que no es esencial para la
operatividad del método y aparato descritos aqui, definir precisamente los limites de la zona de mezcla y/o de la
zona de coagulacion. Son posibles numerosas variaciones en el disefio de los canales de flujo, area de unién, como
sera evidente para aquellas personas experimentadas en la técnica dado el beneficio de la presente divulgacion. En
este aspecto, a manera de una guia preferida en general, en realizaciones del tipo ilustrado en la Figura 4, por
ejemplo, la punta para pastas 67 estd corriente arriba del inicio de la porcion cilindrica 80, estando centrada
aproximadamente de forma longitudinal en la union de los canales de alimentacion. En tales realizaciones,
preferiblemente, el area transversal minima definida por el cono imaginario desde la punta para pastas 67 hasta el
perimetro circunferencial al comienzo de la porcidn cilindrica 80 es ventajosamente mayor que, o al menos igual a, el
area transversal del canal de alimentacion de latex 60. Preferiblemente, tanto el canal 80 y al menos la porcion
corriente arriba de la zona de coagulacion donde existe turbulencia de flujo antes de completar sustancialmente la
coagulacioén de latex elastomérico, tiene una seccién transversal circular.

Los medios para alimentar la pasta de negro de carbén u otro fluido de agente de relleno en particulas segun se ve
comprende un tubo de alimentacion 82 que se extiende sustancialmente de forma coaxial con la camara de mezcla
a una abertura o punta de boquilla para pasta 67 la cual se abre hacia la zona de coagulacion. Esta es una
caracteristica altamente ventajosa de las realizaciones preferidas discutidas aqui. La pasta de negro de carbodn,
como se anoto6 anteriormente, se alimenta a la zona de mezcla a una velocidad muy alta con respecto a la velocidad
de alimentacion del latex, y la disposicion axial del tubo de alimentacion 82 de calibre estrecho da como resultado un
excelente desarrollo de turbulencia de flujo. El didmetro D, del canal 80 (el cual, como se anoté anteriormente, es de
manera preferible sustancialmente igual al diametro D1 de la porcion que sigue inmediatamente de la seccién 74 de
la zona de coagulacion) es preferiblemente al menos dos veces el didmetro interno del tubo de alimentacion de
pasta 82, mas preferiblemente de forma aproximada de 4 a 8 veces el didmetro del tubo de alimentaciéon 82,
tipicamente alrededor de 7 a 8 veces ese diametro. Se ve que el tubo de alimentacién 82 forma un sello hermético a
los fluidos con el puerto de entrada 83 en el extremo corriente arriba del canal de alimentacién 61 de la cabeza de
mezcla 50. El diametro del tubo de alimentaciéon axial 82 esta determinado principalmente por la rata de flujo
volumétrica requerida y la velocidad axial de la pasta a medida que pasa a través de la punta de boquilla de pasta 67
hacia la camara de mezcla. El volumen y velocidad correctos y requeridos pueden determinarse facilmente por las
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personas experimentadas en la técnica dado el beneficio de esta divulgacion, y sera una funcién, en parte, de la
concentracion y seleccion de los materiales. Realizaciones tales como la ilustrada y divulgada aqui, en donde el tubo
de alimentacién para la pasta de negro de carbdon es removible, proporciona una flexibilidad deseable en la
manufactura de diferentes composiciones del lote maestro en tiempos diferentes. El tubo de alimentacién usado en
una produccion puede retirarse y ser reemplazado por un tubo de calibre mayor o menor apropiado para una
produccién subsecuente. A la vista de la presion y velocidad a las cuales la pasta sale del tubo de alimentacion,
puede denominarse como una aspersion o chorro en la zona de mezcla. Esto debe entenderse con el significado de
en al menos en ciertas realizaciones, de una inyeccién a alta velocidad de la pasta en un area ya sustancialmente
llena con fluido. Esto es, una aspersion en el sentido de su distribucion inmediata a medida que pasa a través de la
punta de la boquilla de pasta, y no necesariamente en el sentido de gotitas de material que vuelan libremente en una
trayectoria simple de aspersion.

Los canales de alimentacion adicionales 60 y 62 segin se ve forman una unién 84, 85, respectivamente, con el
canal de alimentacion 60 y el canal 80 corriente abajo en un angulo B. El angulo B puede en muchas realizaciones
tener un valor desde mayor de 0° hasta menos de 180°. Tipicamente, B puede ser, por ejemplo, de 30°-90°. Es
deseable evitar una presion negativa, esto es, una cavitacion del fluido de latex a medida que es arrastrado por la
pasta a alta velocidad que sale en la punta de la boquilla de pasta 67, puesto que esto puede causar
desventajosamente una mezcla inconsistente que lleva a un producto de lote maestro inconsistente. Puede
inyectarse aire u otro gas o alimentarse de alguna otra manera en la zona de alimentacion para ayudar en la ruptura
de cualquier tal vacio. Ademas, una linea de alimentacion expandida para el latex de goma natural que lleva al
puerto de entrada 86 del canal de alimentacién 60 es deseable para actuar como un reservorio de fluido de latex. En
la realizacién preferida de la Figura 4, el canal de alimentacion de latex 60 intersecta la zona de mezcla adyacente a
la punta de boquilla de pasta 67. Alternativamente, sin embargo, el canal de alimentacion de latex puede intersectar
la corriente arriba o corriente abajo del canal de mezcla de la punta de la boquilla de pasta 67.

La pasta de negro de carbon u otro fluido de agente de relleno en particulas se suministra tipicamente al tubo de
alimentacion 82 a una presion por encima de aproximadamente 300 psig, tal como aproximadamente 500 a 5000
psig, por ejemplo aproximadamente 1000 psig. Preferiblemente la pasta de liquido es alimentada en la zona de
mezcla a través de la punta de boquilla de pasta 67 a una velocidad por encima de 100 pies por segundo,
preferiblemente de aproximadamente 100 hasta aproximadamente 800 pies por segundo, mas preferiblemente
aproximadamente 200 a 500 pies por segundo, por ejemplo, aproximadamente 350 pies por segundo. Las flechas 51
en la Figura 4 representan la direccion general de flujo del latex elastomérico y de los materiales de alimentacion
auxiliares a través de los canales de alimentacién 60 y 62 hacia el canal 80 por debajo de la punta de la boquilla de
pasta 67. Asi los fluidos de pasta y latex son alimentados a las zonas de mezcla a velocidades de corriente de
alimentacion enormemente diferentes, de acuerdo con los nimeros establecidos anteriormente. Sin querer estar
limitados por la teoria, se entiende actualmente que la alimentacién diferencial alcanza condiciones de
desgarramiento del latex en la zona de mezcla que llevan a una buena macrodispersion y coagulacion.

Una realizacién preferida alternativa se ilustra en las Figuras 5y 6, donde el tubo de alimentacién axial sencillo 82 en
la realizacion de la Figura 4 es reemplazado por tubos de alimentacion multiples que se extienden axialmente 90 -
92. Pueden emplearse incluso nimeros mayores de tubos de alimentacion, por ejemplo, hasta aproximadamente 6 u
8 tubos de alimentacién que se extienden axialmente. Ventajosamente, la flexibilidad en la produccién se alcanza
utilizando diferentes tubos de alimentacion de didametro diferente para la produccion de formulaciones diferentes.
También, pueden utilizarse simultineamente tubos de alimentacion multiple para alcanzar una buena turbulencia de
flujo dentro de la zona de mezcla y zona de coagulacion del reactor de coagulacion.

Una realizacion alternativa de la cabeza de mezcla se ilustra en la Figura 7. Se ve que la cabeza de mezcla 150
define una zona de mezcla 179. Un canal de alimentacion axial 161 recibe un tubo de alimentacion 182 adaptado a
para alimentar pasta de negro de carbdn u otro fluido de agente de relleno en particulas a alta velocidad en la
camara de mezcla 179. Puede verse que el orificio central en el tubo de alimentacion 182 termina en la punta de la
boquilla de pasta 167. Un territorio de boquilla de diametro constante 168 esta inmediatamente corriente arriba de la
punta de la boquilla de pasta 167, llevando a un area de orificio mayor 169. Preferiblemente la dimensién axial del
terreno 168 es de aproximadamente 2 a 6, por ejemplo, aproximadamente 5 veces su diametro. Un segundo canal
de alimentacion 160 forma una unién 184 con la zona de mezcla 179 a un angulo de 90° para alimentar el fluido de
latex elastomérico a la zona de mezcla. El diametro transversal del canal de alimentacion de fluido de latex 160 es
sustancialmente mayor que el didmetro transversal de la punta de la boquilla de pasta 167 y el terreno 168. Sin
querer limitarse a la teoria, la elongacién axial del territorio de boquilla 168, acoplada con la seccién de orificio de
didametro expandido corriente arriba del terreno de la boquilla, se considera por proveer estabilidad ventajosa en el
flujo de pasta a través del tubo de alimentacion 182 en la zona de mezcla 179. Se encuentra que el orificio del tubo
de alimentacion 182 funciona bien con un bisel de 20°, esto es, un area cénica 169 que se expande en la direccion
corriente arriba a aproximadamente un angulo de 20°. Corriente abajo de la zona de mezcla 179 hay una zona de
coagulacién elongada. Consistente con los principios discutidos anteriormente, tal zona de coagulacién necesita ser
elongada s6lo marginalmente. Esto es, su dimensién axial necesita ser solamente marginalmente mas grande que
su diametro. Preferiblemente, sin embargo, se utiliza una zona de coagulacion progresivamente agrandada.
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Como se discutio anteriormente, la coagulacion del lote maestro elastomérico es sustancialmente completa en o
antes del extremo del reactor de coagulacion. Esto es, la coagulacion ocurre sin la necesidad de agregar una
corriente de solucion coagulante o similar. La coagulaciéon puede ocurrir en la zona de mezcla. La zona de mezcla
puede ser considerada toda o porcién de la zona de coagulacion para este propdsito. También, con referencia a la
coagulacién sustancialmente completa antes de que el lote maestro de elastbmero salga del reactor de coagulacion
no implica que se excluya la posibilidad de un procesamiento subsecuente y de etapas de tratamiento subsiguientes,
para cualquiera de los diversos propositos apropiados para el uso buscado del producto final. En este aspecto, la
coagulacién sustancialmente completa en realizaciones preferidas del nuevo método divulgado aqui empleando
latex de goma natural significa que al menos aproximadamente 95 por ciento del hidrocarburo de la goma del latex
es coagulado, mas preferiblemente al menos aproximadamente 97 por ciento en peso, y lo mas preferiblemente al
menos aproximadamente 99 por ciento en peso es coagulado.

El lote maestro (u otra composicion de elastémero) producido por la etapa de mezcla en himedo sufre
opcionalmente cualquier procesamiento adicional adecuado antes de la adicion del elastdbmero adicional en la etapa
de mezcla en seco del método en humedo/seco divulgado aqui. Un aparato adecuado para la etapa de mezcla en
seco es obtenible comercialmente y sera evidente para los experimentados en la técnica dado el beneficio de esta
divulgacion. Un aparato de mezcla en seco adecuado incluye, por ejemplo, mezcladores Banbury, molinos,
mezcladores de rodillo, etc. Los coagulos de la etapa de mezclado en humedo, con o sin procesamiento
intermediario adicional, se introducen en el mezclador Banbury u otros dispositivos de mezcla junto con el
elastomero adicional en cualquier orden adecuado y en proporcion relativa adecuada para el uso aplicacion
pretendidos. Estara dentro de la habilidad de los experimentados en la técnica, dado el beneficio de esta divulgacion
determinar un orden adecuado de adicion y proporcion relativa para el producto de mezcla en himedo y el
elastémero adicional. De la misma forma, caera dentro de la habilidad de los experimentados en la técnica dado el
beneficio de esta divulgacion seleccionar ingredientes adicionales adecuados para adicionar durante la etapa de
mezcla en seco adecuados para el uso o aplicacion pretendidos, por ejemplo, aceites extensores, agentes de
curado, y otros aditivos conocidos para su uso en composiciones elastoméricas y mezclas de composiciones
elastoméricas del tipo general divulgado aqui.

El método y el aparato divulgados y descritos aqui producen mezclas de composiciones elastoméricas que tienen
excelentes propiedades fisicas y caracteristicas de rendimiento. Las mezclas de composicién elastomérica
divulgadas aqui incluyen composiciones de lote maestro producidas por los métodos y aparatos antes mencionados,
asi como compuestos intermediarios y productos terminados hechos a partir de tales composiciones de lote
maestro. Principalmente, pueden producirse lotes maestros elastoméricos utilizando latex de goma natural
(concentrado de latex o latex de campo), junto con diversos grados de agente de relleno de negro de carbén, que
tienen excelentes propiedades fisicas y caracteristicas de rendimiento. Los negros de carbdn actualmente en amplio
uso comercial para aplicaciones tales como rodamiento de neumatico han sido usados exitosamente, asi como
negros de carbon considerados hasta ahora inadecuados para uso comercial en aparatos y métodos de produccion
conocidos. Aquellos no adecuados debido a su alta area superficial y baja estructura los hacen impréacticos para
alcanzar niveles aceptables de macrodispersién en niveles de carga comercialmente rutinarios para los negros de
carbon y/o para preservar el peso molecular del elastbmero y son altamente preferidos para ciertas aplicaciones de
las mezclas de composiciéon elastomérica divulgadas aqui. Tales mezclas de composicién elastomérica se
encuentran con una excelente dispersion de negro de carbén en el elastémero. Ademas, estos resultados
ventajosos fueron alcanzados sin necesidad de una etapa de coagulaciéon que involucre un tanque de tratamiento o
una corriente de solucion acida u otro coagulante. Asi, no solamente se evita el costo y complejidad de tales
tratamientos con coagulantes, sino que también se evita la necesidad de manejar corrientes de efluente de tales
operaciones.

Las técnicas de trituracion en seco conocidas anteriormente de podrian lograr una dispersion igual de los agentes de
relleno en mezclas de composiciones elastoméricas sin una degradacion significativa del peso molecular y, por lo
tanto, no podian producir las composiciones de goma natural hechas de acuerdo con ciertas realizaciones preferidas
divulgadas. En este aspecto, las mezclas de composiciones elastoméricas divulgadas aqui tienen excelente
macrodispersion del negro de carbon en goma natural, incluso de negros de carbon que tienen una relaciéon de
estructura a area superficial DBPA: CTAB menor de 1.2 e incluso menor de 1.0, con alto peso molecular de la goma
natural. Las técnicas de mezcla conocidas en el pasado no alcanzan tal excelente macrodispersion del negro de
carbon sin degradacion significativa del peso molecular de la goma natural y, por lo tanto, no producen las
composiciones de lote maestro y otras composiciones elastoméricas divulgadas. Las mezclas de composiciones
elastoméricas preferidas de acuerdo con esta divulgacion, que tienen niveles de macrodistribucion de negro de
carbon no alcanzados hasta ahora, pueden utilizarse en lugar de materiales elastoméricos conocidos anteriormente
que tienen macrodispersion mas pobre. Asi, las mezclas de composiciéon elastomérica divulgadas aqui pueden ser
utilizadas como compuestos curados de acuerdo con técnicas conocidas. Tales compuestos curados se encuentran
en realizaciones preferidas que tienen caracteristicas fisicas y propiedades de rendimiento en general comparables
con, y en algunos casos significativamente mejores que, aquellas de compuestos curados comparables que
comprenden lotes maestros de macrodispersién mas pobre. Las mezclas de composicion elastomérica pueden
producirse de acuerdo con la presente invencién, con tiempo de mezcla reducido, consumo de energia reducido y/o
otros ahorros de costes.
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Tal como se utiliza aqui, la estructura de negro de carbén puede medirse como el valor de adsorcién de ftalato de
dibutilo (DBPA), expresado como centimetros cubicos de DBPA por 100 gramos negro de carboén, de acuerdo con el
procedimiento definido en ASTM D2414. El area superficial de negro de carbon puede medirse como CTAB
expresado como metros cuadrados por gramo de negro de carbon, de acuerdo con el procedimiento establecido en
ASTM D3765-85. Se reconocera que otros factores que afectan el nivel de dispersién alcanzable utilizando los
métodos y aparatos descritos aqui, incluyen la concentracion del negro de carbén en la pasta, el consumo de
energia total en la pasta y consumo de energia durante la mezcla de las corrientes de fluidos, etc.

La calidad de la macrodispersion del negro de carbén en los lotes maestros de goma natural divulgados aqui es
significativamente mejor que en los lotes maestros conocidos previamente de MWsq aproximadamente igual (peso
promedio). En algunas realizaciones preferidas se logra una excelente distribucién de negro de carbén con MW
aproximadamente igual al de la goma natural en el estado de latex de campo, (por ejemplo, aproximadamente
1,000,000) una condicién no alcanzada previamente. La ventaja de la calidad de la dispersion es especialmente
significativa en las realizaciones preferidas antes mencionadas utilizando negro de carb6n con baja estructura y alta
area superficial, por ejemplo, DBPA menor de 110 cc/100 g. Un CTAB superior a 45 a 65 m?/g, y DBPA: CTAB
menor de 1.2 y preferiblemente menor de 1.0.

Ejemplos
Procedimientos de prueba

Los siguientes procedimientos de prueba fueron utilizados en los ejemplos y comparaciones presentados mas
adelante.

1. Goma enlazada: Una mezcla que pesa 0.5 g. + 0.025 g. se pesa y coloca en 100 ml tolueno en un matraz sellado
y se almacena a temperatura ambiente durante aproximadamente 24 horas. El tolueno se reemplaza entonces con
100 ml de tolueno fresco y el matraz se almacena durante 4 dias. Se retira entonces la muestra del solvente y se
seca al aire bajo una cabina a temperatura ambiente durante 24 horas. La muestra se seca entonces adicionalmente
un horno al vacio a temperatura ambiente durante 24 horas. Se pesa entonces la muestra y la goma enlazada se
calcula a partir de los datos de pérdida de peso.

2. MWs,: Tal como se utiliza en esta divulgacion y en las reivindicaciones, MW, se refiere al peso molecular
promedio en peso de la porcion sol de la goma natural. Las técnicas GPC estandar para la medicion del peso
molecular fueron seguidas de acuerdo con lo siguiente:

2.1 Dos columnas 10 um 10°% A, una columna 10 um 500 A y una columna de lecho mixto de 10 um de Polymer
Laboratories, UK.

2.2 Deteccién UV a 215 nm.

2.3 Solvente: Tetrahidrofurano (THF)

2.4 Concentracion, nominalmente 2 mg/ml en THF.

2.5 Las muestras se dejan disolver en THF durante 3 dias, estabilizadas con BHT.

2.6 Las soluciones se centrifugan para separar cualquier gel y el sobrenadante se inyecta sobre la columna.

2.7 Preparaciones de muestras. La preparacion de muestra se disefia para preparar concentraciones sol en el rango
de 0.5 a 0.05 por ciento en peso para proveer una buena respuesta en el detector para medicion exacta de la
distribucién de peso molecular. Dependiendo de la carga del agente de relleno, el peso de la muestra se ajusta de
acuerdo con la siguiente férmula:

Peso de muestra = (100 + carga de agente de relleno (phr))*20/100 mg +/- 2 mg

Las muestras se colocan en viales protegidos al UV y disueltas en 4 ml de tetrahidrofurano estabilizado (THF) que
contiene 0.02% hidroxitolueno butilado (BHT) durante tres dias. El sobrenadante de la etapa de disolucion, que
contiene principalmente la porcion de sol, se transfiere a tubos de centrifuga en teflon y se centrifuga en una
centrifuga Avanti 30 (Beckman) durante 60 minutos a 26,000 revoluciones por minuto (correspondiente a una fuerza
de campo méaxima de 57,500 g). Con esta fuerza de campo, la mayor parte de la fase en gel se sedimenta dejando
un sobrenadante libre de gel. Esta solucion libre de gel se diluye a 1:5, de nuevo utilizando THF estabilizado. En
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este punto, las muestras se transfieren a viales de GPC y se colocan dentro de un Waters 717 Auto-Muestrar (Water
Corporation, Milford, Massachusetts, Estados Unidos) en preparacion para la prueba de GPC.

Determinacion del peso molecular. El peso molecular promedio en peso de la porcidon de sol MW, se determina
entonces. Utilizando el software Millenium (disponible de Waters Corporation, Milford, Massachusetts, Estados
Unidos) se define una linea base utilizando el modo valle a valle dentro de incrementos de tiempo de 15 y 35
minutos. Este incremento de tiempo es apropiado para el conjunto de columnas descrito anteriormente en el
paragrafo 2.1 con una rata de flujo de fase mévil definida en 0.75 ml/minuto. Una vez que se establece una linea
base razonable puede determinarse la distribucion. El tiempo de elucion se convierte en peso molecular. Las
soluciones de poliestireno hechas a partir de estandares comercialmente disponibles (EasiCal: Polymer
Laboratories, Reino Unido) se preparan con un contenido de una serie de pesos moleculares con distribuciones muy
estrechas. La conversion del peso molecular de poliestireno a equivalentes de peso molecular de poliisopreno se
basa en el método de calibracién universal de Benoit y colaboradores. El radio hidrodinamico es proporcional al
producto del peso molecular por la viscosidad intrinseca. Después de convertir los pesos moleculares de poliestireno
en equivalentes de poliisopreno, la curva de calibracién relaciona el peso molecular absoluto con el tiempo de
elucion. Los estdndares son analizados bajo condiciones idénticas a las muestras, y los estdndares se integran para
asignar el peso molecular apropiado para un tiempo de eluciéon dado, con base en la mejor coincidencia de los datos
de los estandares. Una vez que la distribucion basada en el tiempo se convierta apropiadamente en peso molecular,
los promedios de peso molecular apropiados se calculan mediante el software Millenium de Waters.

3. Viscosidad de Mooney: Se siguieron los procedimientos estandar para ML (1+4)@100°C.
4. Condiciones de curado en muestra de prueba:

Se curaron muestras de prueba a 150°C durante los periodos de tiempo indicados més abajo:
4.1 Lamina Ténsil: 20 minutos.

4.2 Resiliencia: 23 minutos.

4.3 Dureza: 23 minutos.

4.4 Configuracion por calor: 25 minutos.

5. Dispersion: Se utiliza el método de Cabot Dispersion Chart con evaluacion subjetiva de micrografias épticas 50x.
(Método ASTM D2663).

6. Tensién-estiramiento: Probado de acuerdo con BS903: A2 e ISO 37.
7. Dureza: Probado de acuerdo con ISO 48 (1994), temperatura 23°C.

8. Resiliencia: Probado de acuerdo con BS903: A8 (1990), Método A, temperatura 23°C (pieza de prueba en disco
moldeado de 8 mm).

9. Configuracion por calor: Probado de acuerdo con la ASTM D623, Método A.
9.1 Temperatura de Inicio: 23°C

9.2 Carga estatica: 24 libras.

9.3 Impacto: 0.225 pulgadas.

9.4 Frecuencia: 30 Hz.

9.5 Recorrido durante 30 minutos.

10. Tan &: medida en Rheomebics® modelo RDS Il. Los valores reportados son maximos para barridos de
estiramiento. Los barridos de estiramiento a 0°, 30°, y 60°C, 1 Hz, y 0.1% a 60% de estiramiento.

11. Resistencia al Crecimiento de Fracturas: Medido de acuerdo con ASTM D3629-94
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Ejemplo A

Se produjo un lote maestro de elastémero (lote maestro producido para su uso con la presente invencién) para uso
gue la presente invencién. Especificamente, se produjo un lote maestro elastomérico que comprende latex de
campo de goma natural estandar de Malasia con 52.5 de agente de relleno consistente de negro de carbén de grado
comercial N234 disponible en Cabot Corporation. Las propiedades del latex de campo de goma natural se proveen
en la Tabla 1 mas abajo.

Tabla 1 Propiedades de latex de goma natural

% de goma % de Solidos % Nitrégeno Acidos Grasos | ML(1+4) @100
Aditivos Seco Totales Cenizas ppm Volatiles C
0.15% HNS? 28.4 34.2 0.38 0.366 0.052 68
0.3% NH3,
Zno, TMTD"

a. HNS: hidroxilamina neutra al sulfato, estabilizador de viscosidad Mooney.

b. ZnO/TMTD: Utilizado para conservacion bioldgica, tipicamente 0.025 % de una mezcla 1:1.

La formulacion del compuesto completo se muestra en la Tabla 2 mas abajo, y es representativa del rodamiento
para neumaticos de camion comercial que tiene excelente resistencia a la reversién durante el curado.

Tabla 2 Formulacién de Lote Maestro

Ingrediente Partes en peso
Goma 100
Negro de Carbon 52.5
Zn0O 4.0
Acido Estearico 2.0
6PPD (antioxidante) 2.0
Mejorado a prueba de Sol (cera) 2.0
Ennerflex 74 (aceite aromético) 3.0
Total 165.5

El aparato de produccion de lote maestro elastomérico fue sustancialmente idéntico al aparato descrito
anteriormente con referencia a las Figuras 1y 7 de los dibujos. La punta de boquilla para pasta (véase referencia N°
167 en la Figura 7) tenia 0.039 pulgadas de didmetro y un cubrimiento (véase referencia No. 168 en la Figura 7) con
una longitud axial de 0.2 pulgadas. La zona de coagulacién fue 0.188 pulgadas de diametro y tenia 0.985 pulgadas
de longitud axial de diametro constante entre la zona de mezcla y su extremo de descarga. La preparacion del lote
maestro se describe en mayor detalle inmediatamente a continuacién.

1. Preparacion de la pasta de negro de carbén. Se mezclaron bolsas de negro de carbdn con agua desionizada en
un tanque para pasta de negro de carbén equipado con un agitador. El agitador rompe las pellas en fragmentos y se
forma una pasta cruda con 12.5 en peso de negro de carbén. Durante la operacion, esta pasta se bombed
continuamente mediante una bomba de diafragma de aire hacia un molino coloidal para una dispersion inicial. La
pasta fue alimentada entonces mediante una bomba de cavidad de avance hacia un homogenizador,
especificamente homogenizador modelo M3 de APV Gaulin, Inc. El homogenizador produjo una pasta finamente
triturada. La velocidad de flujo de pasta desde el homogenizador a la zona de mezcla fue definida por la velocidad
del homogenizador, actuando el homogenizador como una bomba de desplazamiento positivo de alta presién. La
rata de flujo de pasta fue monitoreada con un medidor de flujo de masa Micromotion®. La pasta de negro de carbén
fue alimentada al homogenizador a una presion que varia de 50 a 100 psig y la presion de homogenizacion fue
definida en 4000 psig, de tal forma que la pasta fue introducida como un chorro en la zona de mezcla a una
velocidad de flujo de 4.1 hasta 4.4 Ib/minuto y a una velocidad de aproximadamente 130 pies/segundo.
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2. Suministro de latex. El latex fue cargado en un tanque de alimentaciéon presurizado de 100 galones. Se agregé
emulsién antioxidante al latex antes de la carga. Se agregaron los antioxidantes consistentes de 0.3 phr de tris nonil
fenil fosfito (TNPP) y 0.4 phr de Santoflex® 134 (mezcla de alquil-aril p-fenilendiamina). Cada uno de los
antioxidantes fue preparado como una emulsién al 15% en peso utilizando 3 partes de oleato de potasio por 100
partes de antioxidante junto con hidroxido de potasio para ajustar la emulsién a un pH de aproximadamente 10.
También, se agregd un aceite extensor a 3 phr. Se utilizé una presion de aire (51 psig) para mover el latex desde el
tanque de alimentacion a la zona de mezcla del reactor de coagulacion. La rata de flujo del latex fue de 3.2 a 3.4
libras/minuto y aproximadamente 3.8 pies por segundo, y se midié y controlé automaticamente con un medidor de
flujo de masa Micromotion® y una valvula de pinza de tubo de goma. La carga deseada de negro de carbon de 52.5
phr fue obtenida manteniendo una relacion apropiada de la velocidad de alimentacion de latex a la velocidad de
alimentacion de la pasta de negro de carbén.

3. Mezcla de negro de carbén y latex. La pasta de negro de carbon y el latex fueron mezclados arrastrando el latex
hacia la pasta de negro de carbon. Durante el arrastre, el negro de carbon fue mezclado intimamente con el latex y
la mezcla fue coagulada. Del reactor de coagulacién salieron "gusanos" de coagulo suaves, himedos esponjosos.

4. Desaguado. El grumo humedo descargado del reactor de coagulacion tenia aproximadamente 79% de agua. El
grumo hdmedo fue desaguado hasta aproximadamente 5 a 10% de humedad con un extrusor de desaguado (The
French Oil Mill Machinery Company; 3%z pulgadas de didmetro). En el extrusor, el grumo hiimedo fue comprimido y
se exprimio el agua desde el grumo y a través de un barril con ranuras del extrusor.

5. Secado y enfriamiento. El grumo desaguado se dejé caer en un segundo extrusor donde fue comprimido de nuevo
y calentado. El agua fue eliminada por expulsion del grumo a través de la placa de molde del extrusor. La
temperatura de salida del producto fue aproximadamente de 300°F y el contenido de humedad fue aproximadamente
0.5 a 1% en peso. El grumo caliente, seco fue enfriado rdpidamente (aproximadamente en 20 segundos) hasta
aproximadamente 100°C mediante un transportador de vibracién con aire forzado. El grumo seco resultante tenia
aproximadamente 66% en peso de soélidos de goma y aproximadamente 33% en peso de negro de carbon.

Ejemplo B (Comparativo)

Se prepar6 un lote maestro de control por trituracion en seco. El control empled la misma formulacion que en el
Ejemplo A (véase Tabla 2 mas arriba), excepto que la goma natural fue SMR 10 en vez de latex. Se prepar6 por
pretrituracién de la goma en un mezclador OOC Banbury (aproximadamente 3 kg) a 50 rpm utilizando negro de
carbén de 10 phr. La pretrituracion se llevé a cabo durante aproximadamente 3 minutos hasta un total de 800 MJ/m?.

Comparaciones del Ejemplo Ay el Ejemplo B (Comparativo)

El lote maestro del Ejemplo A y el lote maestro de control del Ejemplo B fueron compuestos en una operacion de
mezcla de dos etapas en un mezclador OOC Banbury (aproximadamente 3 kg). La Tabla 3 méas abajo muestra la
programacion de mezcla para la primera etapa. Puede verse que el Ejemplo A el lote maestro siguid una
programacion de mezcla modificada.

Tabla 3 Etapa 1 Programacion de Mezcla

Tie_mpo Ejemplo A Ejemplo B Control de
(minutos) Mezcla en Seco

0.0 Todos los ingredientes Goma pretriturada

0.5 Negro de carbén y aceite
1.0 Barrido

15 Ingredientes restantes
2.0

25 Barrido

3.0
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(continuacién)

Tiempo . Ejemplo B Control de

(minutos) Ejemplo A Mezcla en Seco
Descarga a Descarga a

X aproximadamente 700 aproximadamente 1,000
MJI/m® MJ/m®

En la segunda etapa, los agentes de curado listados en la Tabla 4 mas abajo fueron agregados con un

ciclo de mezclado adicional de 500 MJ/m?.

Asi, la energia de mezclado Banbury para la composicion del lote maestro del Ejemplo A fue aproximadamente el
53% de la energia de mezclado Banbury requerida para la pretrituracion y composicion del material de control del
Ejemplo B. A pesar del consumo de energia reducido, se encontré que el material del Ejemplo A tiene muy buena
10 macrodispersion, y el peso molecular (promedio de peso) de su porcién de sol MW fue sustancialmente mayor que

Tabla 4 Adicion de Agentes de Curado en Etapa Final

Ingrediente Partes en Peso
Etapa 1 compuesto 165.5
Goodyear Winstay 100 (antioxidante) 1.0
TBBS (acelerador de azufre) 1.8
Azufre 1.0

Total 169.3

el del control. Estos datos se resumen en la Tabla 5 a continuacion.

Tabla 5 Datos de Composicion y Curado

Muestra Energia de Mezcla (MJ/m®) ML (1+4, 100C) | MW
Pretrituracion Etapa Final | Total | Etapal | Final Promedio
1 de peso
EjemploA | 0O 694 300 1.194 | 102 72 444,900
Ejemplo B | 800 965 500 2,263 | 92 67 327,000

Los resultados adicionales de prueba del Ejemplo A no curado (no envejecido) y el material de control se muestran

15 en la Tabal 6 a continuacion.
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Tabla 6 Datos de Prueba Adicionales

Muestra Dureza Modulus 100% Modulus 300% Ténsil (MPa)
(MPa) (Mpa
Ejemplo A 71 2.82 16.1 28.7
Ejemplo B 72 3.12 16.2 28.5
Muestra Elongacion en | Resiliencia (%) Configuracién Max Tan Delta
Ruptura (%) con calor (°C)

60°C 30°C 0°C

Ejemplo A 526 56.5 70.5 0.203 0.240 | 0.290

Ejemplo B 511 57.6 76.5 0.206 0.236 | 0.286

Ejemplo C (Lote maestro producido para uso con la presente invencion)

Se produjo un lote maestro elastomérico para uso con la presente invencion. Especificamente, se produjo un lote
elastomérico que comprende latex de campo de goma natural estandar de Malasia con un agente de relleno 55 phr
consistente de negro de carbén de grado comercial Regal® 660 obtenible de Cabot Corporation. La formulaciéon de
la composicion (excluyendo aditivos de latex ordinarios menores) se presenta en la Tabla 7 mas abajo.

Tabla 7 Formulacién de Lote Maestro

Ingrediente Partes en peso
Goma 100
Negro de Carbon 55
Santoflex 134 (antioxidante) 0.4
TNPP (antioxidante) 0.3
Total 155.7

El aparato de produccion de lote maestro elastomérico era sustancialmente idéntico al aparato descrito
anteriormente con referencia a las Figuras 1, 3 y 7 de los dibujos. La punta de la boquilla para pasta (véase
referencia No. 167 en la Figura 7) fue 0.025 pulgadas de didmetro y con un cubrimiento (véase referencia No. 168
en la Figura 7) con una longitud axial de 0.2 pulgadas. La zona de coagulacion (Véase nimero 53 en la Figura 3)
incluia una primera porcion de 0.188 pulgadas de diametro y aproximadamente 0.985 pulgadas de longitud axial
(estando parcialmente dentro de la cabeza de mezcla y parcialmente dentro del extensor sellado a la misma); una
segunda porcion de 0.266 pulgadas de diametro y 1.6 pulgadas de longitud axial; una tercera porcion de 0.376
pulgadas de diametro y 2.256 de longitud axial; y una cuarta porcion de 0.532 pulgadas de diametro y 3.190
pulgadas de longitud axial. Ademas, hay interconexiones suaves axialmente cortas entre las porciones antes
mencionadas. La preparacion del lote maestro se describe en mas detalle inmediatamente a continuacion.

1. Preparacion de la pasta de negro de carbdn. Se mezclaron bolsas de negro de carbdn con agua desionizada en
un tanque para pasta de negro de carbon equipado con un agitador. El agitador rompe las pellas en fragmentos y se
forma una pasta cruda con 14.9% en peso de negro de carbdn. La pasta cruda se recircula utilizando un triturador de
tuberia. Durante la operacion, esta pasta se bombea continuamente mediante una bomba de diafragma de aire a
hacia un molino coloidal para una dispersion inicial. La pasta se alimenta entonces mediante una bomba de cavidad
de avance hacia un homogenizador, especificamente, un microfluidizador Modelo M210 de Microfluidics International
Corporation para presurizacion y desgarre, para producir una pasta finamente triturada. La rata de flujo de la pasta
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desde el microfluidizador hacia la zona de mezcla fue definida por la velocidad del microfluidizador, actuando el
microfluidizador como una bomba de desplazamiento positivo de alta presion. La rata de flujo de la pasta fue
monitoreada con un medidor de flujp de masa Micromotion®. La pasta de negro de carbon fue alimentada al
microfluidizador a una presion de aproximadamente 130 psig y la presion de salida fue definida a 3000 psig a un
acumulador predefinido a 450 psig de presion de salida, de tal forma que la pasta fue introducida como un chorro en
la zona de mezcla a una rata de flujo de aproximadamente 3.9 libras/minuto y a una velocidad de aproximadamente
300 pies/segundo.

2. Suministro de latex. El latex fue cargado a un tanque, especificamente un tambor de alimentacién de 55 galones.
La emulsién antioxidante fue agregada al latex antes de la carga. Los antioxidantes fueron agregados consistiendo
de 0.3 phr de tris nonil fenil fosfito (TNPP) y 0.4 phr de Santoplex® 134 (mezcla de alquil-aril p-fenilendiamina). Cada
uno de los antioxidantes fue preparado en forma de una emulsion al 40% utilizando 4 partes de oleato de potasio por
100 partes de antioxidante junto con hidréxido de potasio para ajustar la emulsion a un pH de aproximadamente 10.
Se utiliz6 una bomba peristaltica para mover el latex desde el tanque de alimentacion hacia la zona de mezcla del
reactor de coagulacion. La rata de flujo de latex fue de 3.2 a 3.3 libras por minuto y aproximadamente 3.9 pies por
segundo, y fue medida con un medidor de flujo de masa Endress + Hauser (Greenwood, Indiana, Estados Unidos).
La carga de negro de carbdn deseada de 55 phr fue obtenida manteniendo una proporcion apropiada de la velocidad
de alimentacion de latex a la velocidad de alimentacion de la pasta de negro de carbén.

3. Mezcla de negro de carbén y latex. La pasta de negro de carbén y el latex fueron mezclados arrastrando el latex
hacia la pasta de negro de carbdn. Durante el arrastre, el negro de carb6n se mezclé intimamente con el latex y la
mezcla se coagul6. Del reactor salieron “gusanos” de coagulo suaves, himedos esponjosos.

4. Desaguado. El grumo humedo descargado del reactor de coagulacion tenia aproximadamente 78% de agua. El
grumo humedo fue desaguado hasta aproximadamente 12 a 13% de humedad con un extrusor de desaguado (The
French Oil Mill Machinery Company; 3% En didmetro). En el extrusor, el grumo humedo fue comprimido y se
exprimio6 el agua desde el grumo y se paso a través de un barril con ranura del extrusor.

5. Secado y enfriamiento. El grumo desaguado se arrojo en un segundo extrusor donde fue comprimido de nuevo y
calentado. El agua fue eliminada por expulsion del grumo a través de la placa de molde del extrusor. La temperatura
de salida del producto fue aproximadamente 280°F hasta 370°F y el contenido de humedad fue de aproximadamente
0.3 a 0.4 en peso. El grumo caliente, seco fue enfriado rdpidamente (aproximadamente 20 segundos) hasta
aproximadamente 100°F mediante un transportador con vibracién de aire forzado.

Ejemplos Dy E (Comparativos)

Se prepararon dos lotes maestros de control por mezcla en seco mediante trituracion en seco. Los controles
emplearon la misma formulacion que en el Ejemplo C (véase Tabla 7 mas arriba), excepto que en el Ejemplo D la
goma fue RSS1 NR en lugar de latex. En el Ejemplo E la goma era SMR 10 NR. Cada uno fue preparado por
pretrituracion de la goma en un mezclador BR Banbury. La goma del Ejemplo D fue triturada a 118 rpm durante 10
minutos. La goma del Ejemplo E fue triturada a 77 rpm durante 4 minutos.

Comparacion de los Ejemplos C, Dy E (Comparativo)

El lote maestro del Ejemplo C y dos lotes maestros de control de los Ejemplos D y E fueron compuestos en un
mezclador BR Banbury. La Tabla 8 mas abajo muestra las programaciones de composicion.

Tabla 8 Programaciones de Composicién

Lote maestro

Pretrituracion

Etapa | Mezcla

Etapa Il (Final) Mezcla

BR Banbury 77 rpm, 4.5

Ejemplo C No No .
minutos.
. Mezclador BR Banbury 118 Mezclador BR Banbury 77 rpm, | BR Banbury 77 rpm, 4.5
Ejemplo D . : .
rpm, 10 minutos. 3 minutos. minutos.
Ejemplo E Mezclador BR Banbury 77 rpm, | Mezclador BR Banbury 77 rpm, | BR Banbury 77 rpm, 4.5

4 minutos.

8 minutos.

minutos.

25




ES 2383959 T3

La formulacién de composicion se da en la Tabla 9 a continuacién
Tabla 9 Etapa Il Adicion de Agentes de Curado

Ingrediente Partes en peso

Lote maestro Ejemplo 4 o

Ejemplo 5 o 6 Etapa 1 Mezcla en seco 155

Azo 66 (6xido de zinc) 4.0
Histrene 5016 (acido estearico) 2.0
Santoflex 13 (antioxidante) 2.0
Mejorado a prueba de sol (cera) 2.0
Wingstay 100 (antioxidante) 1.0
Santocure NS (acelerador de azufre) 1.8
Azufre 1.0
Total: 168.8

Todos los tres compuestos exhibieron un curado bien llevado con minima reversion. A pesar del consumo de
energia reducido, el material del Ejemplo C mostré tener una macrodispersion significativamente menor que los
controles de mezcla en seco, y el peso molecular (promedio de peso) de su porcidén sol MW, fue sustancialmente
mas alto que el de los controles. Estos datos se resumen en la Tabla 10 mas abajo.

Tabla 10 Lote Maestro y Propiedades de Composicion

Ejemplo C | Ejemplo D | Ejemplo E

Propiedades de lote maestro

Viscosidad Mooney ML(1+4)@100C 125 124 126
Goma enlazada (%) 50 32 44

MW sol (x10™) 0.678 466 463
Porcentaje de area no dispersa (D%) 12 1.48 2.82

Propiedades de Composicion

Dureza 62 65 62
Modulus 100% (psi) 239 315 270
Modulus 300% (psi) 1087 1262 1216
Resistencia Ténsil (psi) 4462 4099 4344
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(continuacién)

Ejemplo C | Ejemplo D | Ejemplo E

Propiedades de Composicion

Elongacion , % 673 5591 600
Maximo Tan Delta @ 60 C (Barrido de Estiramiento) 0.189 .237 .184
Velocidad de Crecimiento de fracturas (cm/por millén de ciclos) 0.8 5.0 5.8

Ejemplos y comparaciones adicionales

Las composiciones elastoméricas altamente preferidas fueron producidas de acuerdo con el método y aparato
descritos anteriormente. En particular, se formaron las composiciones de lote maestro de latex de goma natural y
agente de relleno de negro de carbdn, que tienen niveles de macrodispersion significativamente mejores y/o peso
molecular de goma natural que las composiciones conocidas encontradas hasta ahora de los mismos o similares
materiales de partida. La Figura muestra el area superficial y la estructura de diversos agentes de relleno de negro
de carbon utilizados en las presentes composiciones de lote maestro, especificamente, el area superficial CTAB
expresada como metros cuadrados por gramo de negro de carbén segin ASTM D3765-85 y el valor de absorcion de
ftalato de dibutilo (DBPA) expresado como centimetros cubicos de DBP por cien gramos de negro de carb6n segun
norma ASTM D2414. La Figura 8 se encuentra dividida en tres regiones diferentes de negros de carb6n. La region |
contiene negros de carbdn que tienen estructura mas baja y area superficial mas alta, siendo estos los més dificiles
de dispersar en goma natural y otros elastdémeros utilizando técnicas de mezcla en seco tradicionales. Por lo tanto,
los negros de carbdn de la Regién | no se utilizan comercialmente tan ampliamente como otros negros de carbon.
Las composiciones elastoméricas de lote maestro y curadas hechas con negros de carbon de la Region | utilizando
técnicas de mezcla en seco tradicionales tienen macrodispersion méas pobre y tipicamente un MWsq més bajo. Los
negros de carbdn de la Region Il tienen una estructura mas alta que los de la Region |. Tipicamente, alcanzan
razonablemente una buena dispersién en goma natural para productos de neumaticos de vehiculos y similares si se
someten a una mezcla en seco extendida tal que el MWy de la goma natural se degrade significativamente. Los
negros de carbén de la Region Il de la Figura 8 tienen un area superficial inferior con respecto a su estructura. De
acuerdo con lo anterior se han utilizado con una dispersion aceptable en goma natural a través de mezcla en seco,
pero de nuevo, con una degradacion indeseable de MWsq. La dispersion de negros de carbdn de todas las tres
regiones de la Figura 8, especificamente, la macrodispersion, se mejora significativamente en las composiciones
elastoméricas divulgadas aqui, y puede alcanzares con MWy significativamente mas alto de la goma natural de
acuerdo con realizaciones preferidas.

Muestras de Control 1 - 443

Las muestras de control del lote maestro fueron preparadas por mezcla en seco de acuerdo con los procedimientos
siguientes, para propoésitos de comparacion con las composiciones elastoméricas de la presente invencion.

1. Trituracion de goma natural
Con el fin de producir lotes maestros secos con un amplio rango de peso molecular, se pretrituraron balas de goma
natural comercial (RSS1, SMR CV, y SMR 10) en un mezclador BR Banbury utilizando las condiciones siguientes

(factor de llenado: 0.75):

Tabla 11 Condiciones de Trituracion de Goma Natural

Caédigo de Trituracién Velocidad de Agua de Tiempo de Trituracion
Muestra Rotor (rpm) Enfriamiento (minutos)
M1 No

M2 Si 77 Activada 4
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(continuacién)

Caédigo de Trituracién Velocidad de Agua de Tiempo de Trituracion
Muestra Rotor (rpm) Enfriamiento (minutos)
M3 Si 118 Activada 6

M4 Si 118 Activada 10

2. Mezcla de negro de carb6n con goma natural pretriturada

Con el fin de preparar lotes maestros en seco de goma natural con diferentes niveles de calidad de macrodispersion,
se utilizaron los siguientes procedimientos de mezcla en un mezclador BR Banbury. El facto de llenado fue 0.70. Los
ingredientes del lote maestro y los procedimientos de mezcla se describen como sigue en la Tabla 12.

Tabla 12 Formulacién de Lote Maestro Seco con Goma Natural

Ingrediente

phr (Partes por cien partes de goma en peso)

Goma Natural

100

Negro de Carbén

Véase Tablas mas Abajo

Aceite Véase Tablas méas Abajo
Santofex (antioxidante) 0.4
TNPP (antioxidante) 0.3

Procedimientos de mezcla:

0 minutos: Se agrega goma natural pretriturada (77 rpm 45 C)

1 minuto: Se agrega negro de carbdn, aceite y antioxidantes

Se produjeron diferentes niveles de macrodispersion mezclando muestras de goma natural pretriturada M1 a M4
durante diferentes tiempos de mezcla, tal como se muestra en la Tabla 13, a continuacion. Por ejemplo, el codigo de
muestra M2D1 en la Tabla 13 indica una muestra de control de goma natural M2 pretriturada (véase Tabla 11, mas
arriba) mezclado durante 10 minutos de acuerdo con la formulacion de la Tabla 12.

Tabla 13 Tiempos de Mezcla

Cdédigo de Muestra de Lote Maestro Seco NR NR Pretriturado Tiempo de Mezcla
M1D4 M1 4
M1D3 M1 6
M1D2 M1 8
M1D1 M1 10
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(continuacién)

Cdédigo de Muestra de Lote Maestro Seco NR NR Pretriturado Tiempo de Mezcla
M2D4 M2 4
M2D3 M2 6
M2D2 M2 8
M2D1 M2 10
M3D4 M3 4
M3D3 M3 6
M3D2 M3 8
M3D1 M3 10
M4D4 M4 4
M4D3 M4 6
M4D2 M4 8
M4D1 M4 10

3. Mezcla Final de Muestras de Control de Lote Maestro de Goma Natural

Para evaluar el rendimiento de la composicién, se agregaron ingredientes adicionales a las muestras de control del
5 lote maestro de goma natural triturada en seco de la Taba 13 de acuerdo con la formulacion mostrada en la Tabla
14.

Tabla 14 Ingredientes Adicionales para Mezcla Final

Ingrediente Cantidad (phr)
Azo 66 (6xido de zinc) 4.0
Histere 5016 (acido estearico) 2.0
Santoflex 13 (antioxidante) 2.0
Mejorado a prueba de sol (cera) 2.0
Wingstay 100 (antioxidante) 1.0
Santocure NS (acelerador de azufre) 1.8
Azufre 1.0

Los compuestos fueron curados de acuerdo con técnicas de curado estandar a 150°C hasta un curado al menos
10 sustancialmente completo, tipicamente entre 10 y 30 minutos. En este aspecto, se utilizaron los mismos o
sustancialmente los mismos procedimientos de mezcla final, incluyendo la formulacién dada mas arroba en la Tabla
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14, para todas las muestras de control, asi como todas las muestras de composiciones elastoméricas de la
invenciéon preparadas de la manera descrita mas abajo (véase "Ejemplos de Realizaciones Preferidas) los cuales
fueron curados y probados en cuanto a las propiedades de composicion y caracteristicas de comportamiento.

Las siguientes tablas 15 - 23 presentan el peso molecular de sol MW y la macrodispersion D (%) de las muestras
de control 1 a 443. Las muestras estan agrupadas en las tablas de acuerdo con la seleccion de negro de carbdn.
Dentro de una tabla dada, las muestras estan agrupadas por seleccion de goma natural y por la carga de negro de
carbén y la carga de aceite. Los encabezamientos de las tablas muestran esta informacién de acuerdo con la
nomenclatura estandar. Asi, por ejemplo, el encabezamiento para la Tabla 15 "N330/55phr/0" indica un negro de
carbon de 55 phr N330 sin aceite. Los subencabezamientos de la Tabla muestran la seleccién de goma natural.
Especificamente, las muestras de control 1 a 450 estan hechas segun se ve a partir de goma natural grado estandar
RSS1, SMRCV y SMR10. La descripcion técnica de estas gomas naturales esta disponible ampliamente, tal como
en Rubber World Magazine’s Blue Book publicada por Lippincott and Peto, Inc. (Akron, Ohio, USA). El peso
molecular MWso de la goma natural antes de cualquier pretrituracion (M1) y después de diversos niveles de
pretrituracién (M2-M4) también se muestran mas abajo en las Tablas 15 - 23.

Tabla 15
Cadigo N330/55phr/0
RSS1 SMRCV
Muestra No. Mwsol (K) D(%) | Nuestra No. Mwsol (K) | D(%)
M1 1300 971
M2 932 725
M3 684 598
M4 485 482
M1D1 1 485 4.24 17 428 4.35
M1D2 2 571 3.70 18 467 3.89
M1D3 3 706 4.79 19 488 4.86
M1D4 4 770 4.52 20 535 4.78
M2D1 5 445 3.66 21 350 2.44
M2D2 6 480 268 22 398 371
M2D3 7 512 3.68 23 433 4.30
M2D4 8 581 3.93 24 498 5.81
M3D1 9 373 1.33 25 342 3.79
M3D2 10 402 250 26 358 4.35
M3D3 11 407 2.98 27 371 5.55
M3D4 12 452 3.35 28 408 5.01
M4D1 13 311 3.63 29 311 3.68
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(continuacion)

N330/55phr/0
Cédigo RSS1 SMRCV
Muestra No.  Mwsol (K) D(%) | Nuestra No. Mwsoi (K)  D(%)
M4D2 14 337 3.40 30 325 5.31
M4D3 15 362 5.03 31 344 5.91
M4D4 16 382 5.23 32 369 5.67
Tabla 16 Tabla 17
—_Bisck Peari 800/55phr0 N351/33phriZ0phr
RS551 SMRCV R551
Codigo |Muestra Mw. D %) | Muestra Mw,, D%} || codige | Muestra Mw., D(4)
No. (L) Ho. M No. [La)
M1 1041 889
M2 ‘786 652 M1 1300
M3 663 . 491 M2 803
M4 827 420 M3 801
M1iD1 113 sor 1220 129 418 5.15
M1D2 114 ° 851 15110 130 482 4.94 || M1D1 4o as4 208
MiD3.| ‘115 700 1020| 131 515 693 || MD2 402 869 s
MI1D4 | '118 7886 572 132 583 B.74 || M1D2 403 1040 3.68
M2D1 117 7 420 565 133 403 260 || MID4 404 1130 491
M202 118 441 B850 134 438 274 . .
M2D3 119 549 770 135 434 2283 || M2D1 405 648 1145
M2D4 120 606 588 136 530 388 || M2D2 4086 668 216
MaD1 121 38T 326 137 g6 238 || M2D3 407 675 258
M3ID2 122 409 298 138 378 283 || M2D4 408 T21 4.70
ManD3 123 45 361 139 499 304
M3Da 124 483 481 140 431 239 || M3 409 532 1.10
M4D1 125 339 213 141 311 222 || M3D2 410 537 217
MaD2 126 | 67T 223 142 332 227 || M3D3 411 535 245
M43 127 60 260 143 44 227 || M3D4 412 558 4.08
M4D4 128 403 1.55 144 330 273
Tabla 18A
Cadigo Regal 250/55phr/C
RSS1 SMRCV
Muestra No. Mwsol (K) D(%) | Muestra No. Mwsgl (K) D (%)
M1 1332 1023
M2 896 748
M3 603 581
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(continuacién)

Regal 250/55phr/C

Cédigo RSS1 SMRCV

Muestra No. Mwisor (K) D(%) | Muestra No. Mwso (K) D (%)

M4 408 504

M1D1 33 585 6.95 49 609 1.93
M1D2 34 669 8.03 50 634 3.29
M1D3 35 759 10.5 51 681 2.21
M1D4 36 896 14.1 52 702 4.09
M2D1 37 580 2.71 53 539 2.14
M2C2 38 602 2.61 54 569 2.72
M2D3 39 631 3.61 55 587 4.75
M2D4 40 667 543 56 595 6.25
M3D1 41 457 1.53 57 466 288
M3D2 42 478 2.09 58 449 3.19
M3D3 43 493 2.32 59 464 4.53
M3D4 44 495 34 60 500 5.89
M4D1 45 372 1.53 61 423 289
M4D2 46 382 209 62 433 3.42
M4D3 47 381 232 63 437 4.39
M4D4 48 403 3.54 64 447 4.73
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Tabla 18B
Regal 250/65/0 Regal 250/75/0 Regal250/65/10
Codigo RSS1 RSS1 RSS1
Muestra Mwso (K)  D(%) Muestra Mwso (K)  D(%) Muestra  Mweo(K) D (%)
No. No. No.
M1 1138 1138 1138
M2 901 901 901
M3 660 660 660
M4 483 483 483
M1D1 65 570 1.50 81 539 2.87 97 661 1.89
M1D2 66 622 3.25 82 624 4.50 98 702 2.69
M1D3 67 707 7.50 83 685 4.17 99 741 3.14
M1D4 68 788 4.77 84 763 14.35 100 822 5.24
M2D1 69 534 1.62 85 484 4.32 101 593 0.91
M2D2 70 548 4.19 86 512 2.96 102 572 3.48
M2D3 71 585 4.31 87 557 4.71 103 642 4.23
M2D4 72 621 6.21 88 605 4.85 104 664 5.35
M3D1 73 459 3.64 89 429 2.27 105 507 2.65
M3D2 74 469 5.79 90 446 2.68 106 544 2.96
M3D3 75 511 5.30 91 466 3.46 107 535 3.69
M3D4 76 541 9.13 92 491 6.22 108 524 3.27
M4D1 77 380 2.34 93 368 211 109 416 1.85
M4D2 78 392 2.86 94 372 3.13 110 413 3.18
M4D3 79 399 4.59 95 375 292 111 418 6.96
M4D4 80 395 4.57 96 388 2.92 112 441 6.46
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Tabla 19 Tabla 21(A)
NI2&/35phr . S§740/35phri0
R551 ————— SMRCY | RSS1
Codige [Muestra MWe D (78] [Mucstia Mwey D7) || Codige [Muestral MWy D (ee)
Mo, Ho. fi,) Mo, 10
= 1200 1080 M1 1080
M2 - 1030 934 M2 837
M3 724 7 M3 T4
M4 635 Gadd L 52
M1D1| 745 550 3.49 161 644 1.15 MI1D1 412 515 124
MiDZ | 748 636 .54 162 881 1.32 M102 413 556 132
M10D3 | 147 E50 5.89 163 697 1.35 M103 414 633 1.41
M1D4 148 T24 4.79 164 T2 20 M1D4 415 T2 1.43
veD1 | 149 517 3.18 165 550 1.50 M2D1 416 433 0.85
ven2 | 150 572 .41 168 621 1.58 M202 417 451 0.80
M2D3 | 151 813 an 167 G641 222 M2D3 418 485 1.52
MoD4 | 152 - E96 437 168 678 21 M2D4 419 542 218
MaD1| 153 489 178 169 551 122 M3D1 420 405 025
Map2 | 154 521 1.93 i70 550 1.62 M3D2 421 418 0.50
M3ID3| 735 504 314 171 583 206 M3D3 422 447 0.75
MID4 | 756 238 8 12 5m8 268 M3Da 423 469 0.73
MaD1 | 157 415 1.74 173 487 1.58 M4D1 424 an 021
M4D2 | 158 47 17 174 485 12 MaD2 425 387 0.42
M4Da | 159 456 313 175 S5 299 M4D3 428 ez 0.20
MAD4 | 150 469 293 176 528 13r MaD4 427 388 0.56
Tabla 20 Tabla 21 (B)

NT10/55pRr/0 ~S6740/55pht/0 |
RSS1 SMR " SMRCV

Codigo My iestra MW e D (%) | Muestra MWey D% || Codigo [Wuestra MW D (%)

No. {K) No. (4] No. (1)
[} 937 730 M1 876
M2 764 . 653 M2 " 754
M3 569 541 M3 574
M4 449 ) 483 M4 444

MiD1| 369 360 124 385 334 1.28 MID1 | 428 433 025
MiD2| 370 428 250 386 318 1.60 MID2 | 429 441 0.36
MiD3 | 371 490 269 387 arn 1.42 M1D3 | 430 467 0.34
MiID4| 372 618 488 388 413 280 MID4 | 431 540 0.84
M2D1| 373 340 069 389 308 072 M2D1 | 432 }- - 0.35
M202] 374 356 085 390 314 1.17 M2D02 | 433 3sg 0.41
M2D3| 375 385 050 391 342 1.27 M203 | 434 a2
M2D4| 376 433 1.17 392 380 254 M2D4 | 435 469
M3D1| 377 . 295  0.81 393 2n 0.94 M3D1 | 436 340
M3D2| 378 313 127 394 292 093 MaD2 | 437 as3
M3D3| 379 333 1.20 395 314 1.43 M3D3 | 438 an 0.89
M3D4| 380 353 1.35 396 351 1.77 M3ID4 | 439 403
M4D1] 381 255 1.12 397 260 0.74 MaD1 | 440 -]
MaD2| 382 . 269 1.14 398 267 0.93 M4D2 | 441 328
M4D3| 383 287 1.30 399 284 1.49 M4D3 | 442 342
M4aD4 | 384 318 1.87 400 297 1.83 M4D4 | 443 360
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Tabla 22 (A)

Regal 660/55phr/0

Codigo RSS1 SMRCV SMR10
Muestra  Mwsol (K) D(%) Muestra Mwsol (K)  D(%) Muestra Mwsoi(K) D (%)
No. No. No.
M1 1110 836 746
M2 844 709 632
M3 609 584 492
M4 522 513 416
M1D1 177 674 8.35 193 564 1.87 209 501 9.54
M1D2 178 792 7.89 194 611 2.50 210 572 6.68
M1D3 179 891 8.53 195 708 3.08 211 681 7.37
M1D4 180 676 7.46 196 671 231 212 594 7.18
M2D1 181 598 8.56 197 520 528 213 463 2.82
M2D2 182 602 3.89 198 558 4.85 214 483 4.57
M2D3 183 697 6.40 199 603 288 215 565 3.92
M2D4 184 659 5.71 200 541 4.25 216 550 5.68
M3D1 185 473 2.03 201 486 279 217 395 213
M3D2 186 506 1.66 202 482 278 218 393 1.98
M3D3 187 562 1.94 203 504 3.54 219 443 2.49
M3D4 188 559 4.33 204 526 241 220 449 1.90
M4D1 189 401 218 205 415 3.16 221 335 1.49
M4D2 190 426 1.72 206 418 2.92 222 345 1.71
M4D3 191 466 1.48 207 446 2.80 223 363 1.78
M4D4 192 449 3.57 208 465 3.13 224 374 2.35
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Tabla 22B

Regal 660/45/0

Regal 660/65/0

Regal 660/65/10

Codigo RSS1 RSS1 RSS1
Muestra Mwsol (K)  D(%) Muestra Mwso (K)  D(%) Muestra  Mwsoi(K) D (%)
No. No. No.
M1 1245 1245 1245
M2 876 876 876
M3 625 625 625
M4 482 482 482
M1D1 225 646 3.45 241 563 14.55 257 639 1.63
M1D2 226 697 3.04 242 638 14.09 258 699 3.55
M1D3 227 762 7.70 243 691 13.64 259 814 5.44
M1D4 228 830 6.75 244 790 11.26 260 764 11.25
M2D1 229 574 4.79 245 469 5.88 261 572 2.77
M2D2 230 589 3.02 246 507 7.31 262 580 4.39
M2D3 231 636 6.41 247 558 9.72 263 610 5.51
M2D4 232 675 6.55 248 543 10.59 264 638 7.29
M3D1 233 474 2.66 249 420 5.48 265 474 4.10
M3D2 234 481 5.17 250 426 6.97 266 485 5.72
M3D3 235 510 7.78 251 468 8.81 267 502 6.24
M3D4 236 518 7.89 252 47.1 9.55 268 495 7.13
M4D1 237 388 3.20 253 335 5.19 269 390 5.02
M4D2 238 392 5.65 254 344 6.06 270 365 5.88
M4D3 239 397 5.14 255 344 5.59 271 410 7.45
M4D4 240 403 7.54 256 361 8.54 272 388 7.59
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Tabla 23 (A)
N234/55/phr/0
Cédigo RSS1 SMRCV SMR10
Muestra  Mwsq D(%) | Muestra Mwsol (K) D(%) | Muestra No. MWso D (%)
No.(K) No. (K)
M1 1060 845 743
M2 811 712 621
M3 595 577 445
M4 466 477 388
M1D1 273 350 1.88 289 312 0.61 305 325 0.78
M1D2 274 476 3.40 290 317 0.64 306 363 1.66
M1D3 275 459 270 291 361 1.03 307 400 1.89
M1D4 276 665 270 292 419 1.56 308 459 1.73
M2D1 277 323 0.40 293 304 0.76 309 294 0.54
M2D2 278 371 0.73 294 306 0.72 310 321 1.24
M2D3 279 398 0.74 295 318 0.74 311 354 1.28
M2D4 280 464 1.42 296 357 1.30 312 363 1.39
M3D1 281 278 0.47 297 260 0.53 313 280 0.68
M3D2 282 304 0.83 298 272 0.65 314 268 0.48
M3D3 283 323 0.82 299 295 0.58 315 289 1.38
M3D4 284 360 1.06 300 302 1.14 315 303 0.78
M4D1 285 251 0.61 301 244 0.53 317 236 1.00
M4D2 286 266 0.51 302 253 0.81 318 239 0.77
M4D3 287 273 0.64 303 266 0.62 319 257 0.72
M4D4 288 282 0.53 304 296 0.80 320 268 1.30
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Tabla 23 (B)
N234/45/0 N234/65/0 N234/65/10
Codigo RSS1 RSS1 RSS1
Ejemplo Mwso (K)  D(%) Ejemplo  Mwso (K) D(%) Ejemplo  Mweo(K) D (%)
No. No. No.

M1 1185 1185 1185

M2 828 828 828

M3 623 623 623

M4 462 462 462
M1D1 321 507 7.33 337 336 3.44 353 395 5.51
M1D2 322 598 8.15 338 458 5.09 354 478 7.68
M1D3 323 731 8.97 339 479 8.17 355 555 9.46
M1D4 324 772 12.02 340 706 9.90 356 637 8.39
M2D1 325 486 3.48 341 255 3.22 357 295 0.58
M2D2 326 479 5.44 342 288 3.34 358 352 1.23
M2D3 327 527 551 343 295 4.65 359 394 1.35
M2D4 328 566 7.70 344 393 5.45 360 449 237
M3D1 329 419 0.88 345 237 1.50 361 292 0.86
M3D2 330 423 124 346 252 1.78 362 286 1.14
M3D3 331 431 2.55 347 270 288 363 313 2.19
M3D4 332 458 4.03 348 304 3.92 364 340 251
M4D1 333 341 0.62 349 226 1.18 365 265 0.83
M4D2 334 338 1.13 350 214 1.81 365 273 0.99
M403 335 319 1.37 351 233 2.97 367 291 1.39
M4D4 336 354 2.06 352 258 3.83 368 307 241

Ejemplos de realizaciones preferidas

Se prepararon muestras adicionales de composiciones elastoméricas de acuerdo con la presente divulgacion
provista aqui. Especificamente, se produjo una serie de composiciones elastoméricas de goma natural No. 1 - 32 de
acuerdo con la presente divulgacion utilizando aparatos y procedimientos en general de acuerdo con los del Ejemplo
A mas arriba. Las composiciones de elastbmero comprenden latex de campo de goma natural de Malasia con las
propiedades mostradas en la Tabla 24 mas adelante. Las composiciones elastoméricas estan compuestas
adicionalmente de negro de carbén con propiedades morfoldgicas (estructura y area superficial) de regiones I, 11 o 1l
en la Figura 8. Especificamente, se usaron los siguientes negros de carbén: Regal® 660, N234, N326, N110,
Regal® 250, N330, Black Pearl® 800, Sterling® 6740 y N351. Las cargas de negro de carbén variaron de 30 a 75
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phr y las cargas de aceite extensor estuvieron en una cantidad de 0 a 20 phr. Los detalles de produccion para las
muestras de composicion elastomérica Nos. 1 - 32 se muestran mas abajo en la Tabla 25.

Como anoté anteriormente, el aparato y procedimientos utilizados para preparar las composiciones elastoméricas
Nos. 1 - 32 estuvieron en general de acuerdo con los del Ejemplo A, incluyendo los aditivos para la formulacion del
lote maestro mostradas en la Tabla 2. Mas abajo se presenta una descripcion mas detallada del aparato y
procedimientos utilizados para las composiciones elastoméricas Nos. 1 - 32.

1. Aparato

Se prepararon las muestras divulgadas Nos. 1 - 32 utilizando un aparato de produccion de lote maestro
sustancialmente de acuerdo con el aparato divulgado descrito anteriormente con referencia a las Figuras 1, 4y 7. El
diametro de la punta de la boquilla para pasta (véase item 167 en la Figura 7) y la longitud de la cobertura (véase
item 168 en la figura 7) se dan en la Tabla 25 para cada una de las muestras No. 1 - 32. La zona de coagulacion del
aparato tiene cuatro zonas de didmetro progresivamente mayor desde la zona de mezcla hasta el extremo de
descarga. El diametro y la longitud axial de cada una de las cuatro zonas (estando la primera zona parcialmente
dentro de la cabeza de mezcla y parcialmente dentro del extensor sellado de la misma) se definen en la Tabla 25.
Habia interconexiones axialmente cortas regulares entre las zonas.

2. Preparacion de la pasta de negro de carbon

Se mezclaron bolsas de negro de carbdn con agua desionizada en un tanque para pasta de negro de carbén
equipado con un agitador. El agitador rompe los pellas en fragmentos para formar una pasta de negro de carbon
cruda. La concentracién de negro de carbdn (como porcentaje en peso) en la pasta de negro de carb6n para cada
una de la muestra se da en la Tabla 25. Durante la operacidn, esta pasta se bombed de forma continua mediante
una bomba de diafragma de aire a un triturador para dispersion inicial. Luego la pasta fue alimentada a través de
una bomba de diafragma de aire a un molino coloidal el cual luego alimentd una bomba de cavidad progresiva hacia
un homogenizador, especificamente, Microfluidizer Modelo M210 de Microfluidics International Corporation. El
microfluidizador produjo una pasta finamente triturada. La velocidad de flujo de la pasta desde el microfluidizador a
la zona de mezcla fue definida por la presion del microfluidizador, actuando el microfluidizador como una bomba de
desplazamiento positivo de alta presion. La velocidad de flujo de la pasta fue monitoreada con un medidor de flujo de
masa Micromotion®. La presion a la cual la pasta de negro de carbdn fue alimentada el homogenizador y la presion
de salida del homogenizador (todas las presiones estan en psig) se definen para cada muestra en la Tabla 25.
Desde el homogenizador la pasta de negro de carbdn fue alimentada a un acumulador para reducir cualquier
fluctuacion en la presion de la pasta y en la punta de boquilla para pasta en la zona de mezcla. La presion en la
punta de la boquilla para pasta y la velocidad de flujo a la cual la pasta fue alimentada a la zona de mezcla para
cada muestra se dan en la Tabla 25.

3. Suministro de latex

El latex fue cargado a un tambor de alimentacion de 55 galones. Se agregé entonces emulsion antioxidante al latex
y se mezcld antes de la carga. Los antioxidantes fueron agregados consistiendo de tris nonil fenil fosfito (TNPP) y
Santoflex® 134 (mezcla de alquil aril p-fenilen diamina) en las cantidades mostradas en la Tabla 25. Cada uno de los
antioxidantes fue preparado como una emulsion al 40% en peso usando 4 partes de oleato de potasio por 100
partes de antioxidante junto con hidréxido de potasio para ajustar la emulsién a un pH de aproximadamente 10. Se
agregd aceite extensor y segun el caso, en la cantidad mostrada en la Tabla 25. Se utilizé una bomba peristaltica
para mover el latex desde el tambor de alimentacion hasta la zona de mezcla del reactor de coagulacion. La rata de
flujo de latex y la velocidad se muestran en la Tabla 25. El flujo de latex se midié automaticamente con un medidor
de flujo de masa Endress + Hauser. La carga de negro de carbén deseada fue obtenida manteniendo una relacién
apropiada de la rata de alimentacion de latex frente a la rata de alimentacién de la pasta de negro de carbén.

4. Mezcla de negro de carbén y latex

La pasta de negro de carbon y el latex fueron mezclados arrastrando el latex hacia la pasta de negro de carbén.
Durante el arrastre, el negro de carbdn se mezclé intimamente con el latex y la mezcla coagulé. Del reactor de
coagulacién salieron "gusanos" de coagulo suaves muy esponjosos.

5. Desaguado

El contenido de agua del grumo humedo descargado desde el reactor de coagulacién se muestra en la Tabla 25.
Los grumos himedos fueron desaguados con un extrusor de desaguado (The French Oil Mill Machinery Company;
3% pulgadas de diametro). En el extrusor, se comprimio el grumo himedo y se exprimi6 el agua desde el grumo y a
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través de un barril con ranuras del extrusor. El contenido final de humedad del grumo se muestra en la Tabla 25 para
cada una de las muestras de la divulgacion.

5. Secado y enfriamiento

El grumo desaguado fue depositado en un segundo extrusor donde de nuevo fue comprimido y calentado. El agua
fue extraida por expulsion del grumo a través de la placa de molde del extrusor. La temperatura de salida del
producto y el contenido de humedad se muestran en la Tabla 25. El grumo caliente, seco fue enfriado rapidamente
(aproximadamente 20 segundos) hasta aproximadamente 100°F mediante un transportador vibrador de aire forzado.

Tabla 24 Propiedades de latex de goma natural

Tipo de Fuente Aditivos % de % de s Acidos
. % de goma 1 ; Nitrégeno
|atex solidos cenizas grasos
seca ppm o~
totales volatiles
Concentrado | TITI Latex 0.35%NH3 | 60 62.0 0,15 0.29 0.022
SDN. BHD. | ZnO,
TMTD
0.1%HHS
Latex de RRIMa. 0.15% 28.4 34.2 0.38 0.366 0.052
campo 9/94 HNS?
0.3%NH3,
Zn0.
TMTDb
a. RRIM es el Rubber Research Institute of Malaysia
b. ZnO/TMTD: utilizado para conservacion biologica, tipicamente 0.025% de una mezcla 1:1
c. HNS: sulfato neutro de hidroxilamina, Estabilizador de viscosidad Mooney
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Debe notarse que las muestras 2 y 3 fueron producidas aproximadamente sin presion de salida en la salida del
microfluidizador, etc., para determinar la macro-dispersién bajo condiciones adversas del proceso.

La excelente dispersion del negro de carbén en los lotes maestros resultantes se demuestra por su calidad de
macrodispersion y peso molecular de la porcion sol MWs. La Tabla 26 mas abajo muestra los valores de MWsq Yy
macrodispersion para las muestras de la divulgacién 1 - 32, junto con el negro de carbon y el aceite (si lo hay)
utilizado en cada una de las muestras. La carga de negro de carbén y la carga de aceite se muestran como valores
phr en la Tabla 26.

Tabla 26 Peso molecular de sol y area no dispersa de las muestras de la invencion
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Ejemplo No. CB/ Cargal Aceite Mwsor (K) D (%)
1 N330/55/0 305 0.26
2 N330/55/0 726 0.54
3 N330/55/0 544 0.40
4 R250/55/0 676 0.08
5 R250/65/0 670 0.16
6 R250/75/0 655 0.03
7 R250/65/10 519 0.02
8 BP800/55/0 394 0.14
9 N326/55/0 668 0.20
10 R660/55/0 678 0.12
11 R660/45/0 733 0.05
12 R660/65/0 568 0.04
13 R660/65/10 607 0.02
14 N234/55/0 433 0.15
15 N234/65/0 1000 0.10
16 N234/55/0 500 0.15
17 N234/55/0 550 0.10
18 N234/45/0 495 0.17
19 N234/65/0 359 0.20
20 N234/65/10 350 0.11
21 N110/55/0 612 0.17
22 N351/33/20 800 0.10
23 S6740/55/0 630 0.10
24 N234/48/9 569 0.05
25 N234/53/5 485 0.12
26 N234/58/5 447 0.12
27 N234/63/5 403 0.13
28 N234/88/5 378 0.16
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(continuacién)

Ejemplo No. CB/ Carga/ Aceite Mwsol (K) D (%)
29 N234/49/5 618 0.12
30 N234/54/5 482 0.16
31 N234/83/5 390 0.17
32 N234/65/5 325 0.20

Los resultados para todas las muestras de la divulgacion que tienen carga de negro de carbon de 55 phr se
muestran en region semilogaritmica de la Figura 9 junto con los valores de macrodispersién y de MWy, para una
serie correspondiente de las muestras de control de goma natural antes descritas producidas por técnicas de mezcla
en seco. Al menos un punto de datos para la muestra divulgacion que comprende una carga de 55 phr de cada
negro de carbon se muestra en la Figura 9, junto con todas las muestras de control que tienen carga de negro de
carbon de 55 phr. (Muestras de control 401 a 412, también mostradas en la Figura 9, utilizaron 33 phr de negro de
carbon N351 y 20 partes de aceite extensor.) Puede verse en la Tabla 26 y en la Figura 9 que las muestras de la
divulgacion tienen excelente macrodispersion. Especificamente, las muestras de divulgacion tiene valores de D (%)
generalmente por debajo de 0.2%, incluso con valores de MWso por encima de 0.85 x 10° mientras que las muestras
de control nunca alcanzan tal excelente macrodispersién con cualquier MWso. Asi, los datos mostrados en la Figura
9 claramente revelan que la calidad de la macrodispersiéon de las composiciones elastoméricas en un amplio rango
de valores de MWs es significativamente superior que lo que se puede lograr utilizando ingredientes comparables
en los métodos de mezcla en seco conocidos anteriormente. Los simbolos utilizados para los diversos puntos de
datos mostrados en la Figura 9 y los utilizados en las Figuras 10 — 25 discutidas subsecuentemente se explican en
los parrafos mas abajo.

Leyendas de las Figuras

Figura 9 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

x muestras de control 177 a 224

A muestras de control 273 a320
muestras de control 145 a 176
muestras de control 369 a 400

o muestras de control 33a64

n muestras de control la32

[ ] muestras de control 113 a 144

o muestras de control 412 a 443

&! | muestras de control 401 a 412

™ muestras de divulgacion
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Figura 10 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

(Region 1)
x muestras de control 177 a 224
o muestras de divulgacion 10
" muestras de control 145 a 176

n muestras de divulgacion 9

o muestras de control 33a64
Q muestras de divulgacion | 4

X muestras de control la32
Q muestras de divulgacion 1

muestras de control 113 a 144

@ | muestras de divulgacion | 8

Figura 11 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

5 (Regioén 1)

A muestras de control 273 a 320

muestras de divulgacion 14

A muestras de control 369 a 400

= ] muestras de divulgacion | 21

Figura 12 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

(Region llI)

* muestras de control 401 a 412

™ muestras de divulgacion | 22

-] muestras de control 412 a 443

= ] muestras de divulgacion | 23

10
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Figura 13 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

(Negro de Carbén N330, 55 phr)

® muestras de control la32
™ muestras de divulgacion la3
Figura 14 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR
(Negro de Carb6n REGAL 250)
[ muestras de control 33A64
= muestras de divulgacion | 4
o muestras de control 65 A 80
| muestras de divulgacion | 5
° muestras de control 81 A96
A muestras de divulgacion | 6
> muestras de control 97 A 112
A muestras de divulgacion 7
Figura 15 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR
(Negro de Carbén BLACK PEARL 800, 55 phr)
® muestras de control 113 a 144
™ muestras de divulgacion 8
Figura 16 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR
(Negro de Carbén N326, 55 phr)
@ muestras de control 145a 176
] muestras de divulgacion | 9
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Figura 17 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

(Negro de Carb6n REGAL 660)

[ ] muestras de control 177 A 224
= muestras de divulgacion 10

o muestras de control 225 a 240
= | muestras de divulgacion 11

o muestras de control 241 a 256
A muestras de divulgacion | 12

L muestras de control 257 a 272
A muestras de divulgacion | 13

Figura 18 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR
(Negro de Carbdn N 234)

[ ) muestras de control 273 a320
= muestras de divulgacion 14 a 17
o muestras de control 337a352
a muestras de divulgacion 19

-] muestras de control 321 a 336
A muestras de divulgacion 18

> muestras de control 353 a 368
A muestras de divulgacion 20

Figura 19 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR
(Negro de Carbén N 110, 55 phr)
® muestras de control 369 a 400

™ muestras de divulgacion 21
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Figura 20 Calidad de dispersion y MW sol de lotes maestro NR

(Negro de Carbén N351, 33 phr)

® muestras de control 401 a 412
™ muestras de divulgacion | 22

Figura 21 Calidad de dispersiéon y MW sol de lotes maestro NR

(Negro de Carbon STERLING 6740, 55 phr)

® muestras de control 412 a 443
™ muestras de divulgacion 23

Figura 22 Efecto de MW sol sobre rata de crecimiento de fracturas

(Compuestos NR que contiene Negro de Carbdn N234 @ a una carga de 55 phr)
@ muestras de control 273 a 288
-] muestras de divulgacion 16

Figura 23 Efecto de MW sol sobre rata de crecimiento de fracturas

(Compuestos NR que contiene Negro de Carbén N326 @ a una carga de 55 phr)
@ muestras de control 145 a 160
o muestras de divulgacion 9

Figura 24 Efecto de MW sol sobre rata de crecimiento de fracturas

(Compuestos NR que contiene Negro de Carbén REGAL 660@ a una carga de 55 phr)
® muestras de control 177 a 192
-] muestras de divulgaciéon | 10

Figura 25 Méaxima Tan & (Barrido de estiramiento @60 C) de compuestos NR que contienen Negro de Carbon N234

con cargas diferentes

® muestras de divulgacion 24 a 28
muestras de divulgacion 29a32
muestras de control 444 a 450
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Figura 30 Calidad de macrodispersion y MW de la porcion sol de lote maestro NR que contiene agregados de doble
fase (Negro de Carboén/Silica)

® muestras de control 451 a 458

= muestras de divulgacion | 33

[ ] muestras de control 459 a 466

a muestras de divulgacion 34

Figura 31 Calidad de macrodispersion y MW de la porcion sol de lote maestro NR que contiene mezcla de negro de
carbon vy silica

@ muestras de control 491 a 496
= muestras de divulgacion | 38

Q muestras de control 483 a 490
a muestras de divulgacion | 37

a muestras de control 475 a 482
a muestras de divulgacion | 36

® muestras de control 487 a 474
-' muestras de divulgacion 35

Los valores de macrodispersion para las composiciones elastoméricas de la invencion mostrados en la Figura 9 se
describen mediante las siguientes ecuaciones:

D(%) < 02% (1)
donde MWy es menor de 0.45 x 106; y

log(D) < log(0.2)+20x [MW,, -(0.45x109]x10% (2)

cuando 0.45 x 10° < MW, < 1.1 x 10°.

Se reconocera a partir de la discusiéon anterior, que la macrodispersion D (%) en la ecuacion anterior (1) es el
porcentaje de area no dispersa medida por defectos superiores a 10 micrones. Puede verse en la figura. 9 que D (%)
igual a 0.2% es el umbral de calidad de la macrodispersion para todos los negros de carbén en las Regiones I, 11 y IlI
para lotes maestros secos de goma natural. Esto es, ninguno de los lotes maestros triturados en seco alcanzaron
una calidad de macrodispersion de 0.2% a cualquier MWsg, incluso después de mezclar suficientemente para
degradar el MWsq, por debajo de 0.45 x 10°, tal como se describe mediante la ecuacion (1) méas arriba. Cuando el
MWso de las muestras de control de lote maestro seco mostrado en la Figura 9 esta entre 0.45 x 10° y1.1x 10° la
calidad de la dispersion es incluso mas pobre mientras que, en contraste, la calidad de la dispersion de las muestras
de la invencién que tienen MWy, en ese rango sigue siendo excelente. Ninguna de las realizaciones preferidas
mostradas en la Figura 9 que tienen MWsq entre 0.45 x 10° yllx 10° excede el limite preferido de macrodispersion
de 0.2%. En este aspecto, debe entenderse que los puntos de datos para realizaciones preferidas que se ven en la
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Figura 9 (y en otras Figuras discutidas mas abajo) que caen en el eje X (esto es, en un valor D (%) de 0.1%) pueden
tener una calidad de macrodispersién de 0.1% o incluso un valor mejor (esto es inferior) D (%).

Muestras de negro de carbon de la Region |

Las muestras de la divulgacion que comprenden negros de carbén que tienen propiedades morfoldgicas (esto es,
estructuras y area superficial) de la Region | en la Figura 8, y las muestras de control correspondientes descritas
mas arriba hechas con tales negros de carbén de la Regién I, se comparan con la grafica semilogaritmica de la
Figura 10. Especificamente, la Figura 10 muestra los valores de macrodispersion y los valores de MW de las
muestras de divulgacién y las muestras de control correspondientes que comprenden los negros de carbén Regal®
660, N326, Regal® 250, N330 y Black Pearl® 800, en una carga de negro de carb6n que varia de 30 phr a 75 phry
una carga de aceite extensor que caria de 0 phr a 20 phr. Se observa una excelente dispersion del negro de carbén
en la Figura 10 para todas las muestras de la divulgacion, representando realizaciones preferidas de las
composiciones elastoméricas de acuerdo con la presente divulgacion. Todas las muestras de la divulgacion estan
ventajosamente por debajo de la linea 101 en la Figura 10, mientras que todas las muestras de control tienen una
dispersién mas pobre, estando por encima de la linea 101. En efecto, las realizaciones preferidas mostradas en la
Figura 10, aunque comprenden negros de carbdn de la Region |, la més dificil de dispersar, caen todas por debajo
de un valor D (%) de 0.3%. Las realizaciones mas preferidas tienen todas un valor de D (%) que no excede 0.2%,
incluso con un valor de MWso que excede ventajosamente a 0.7 x 10°. Los datos mostrados en la Figura 10 revelan
claramente que la calidad de la macrodispersion de las composiciones elastoméricas divulgadas aqui comprenden
negros de carbén de la Region I, en un amplio rango de valores de MWs, es significativamente superior a lo que se
puede alcanzar utilizando ingredientes comparables mediante métodos de mezcla por trituracién en seco anteriores.
Los valores de macrodispersion para las composiciones elastoméricas mostradas en la Figura 10 se describen
mediante las siguientes ecuaciones:

D(%) < 1.0% 3

cuando MWsol es menor de 0.7 x 106; y

logD < log(l.0)+25x[MW,,-(0.7x109]x 10¢ (4)

cuando 0.7 x 10° es menor que MW < 1.1 10°

Se reconocera que la (%) es el porcentaje de area no dispersa medido por defectos superiores a 10 micrones y 1%
es el umbral de la calidad de macrodispersion para todos los negros de carbdn en la Region | para lotes maestros de
goma natural divulgados aqui. Esto es, ninguno de los lotes maestros triturados en seco alcanzaron una calidad de
macrodispersion de 1.0% o mejor y cualqwer MWsq, incluso después de mezclar en seco suficientemente para
degradar el MWsq por debajo 0.7 x 10°, tal como se describe mediante la ecuacion ?3) anterlor Cuando el MWy, de
las muestras de control del lote maestro seco mostrado en la Figura 10 esta entre 0.7 x 10° y1l1lx 10°, la calidad de
dispersion es incluso mas pobre. En contraste, la calidad de dispersion de las muestras de divulgacion que tienen
MWsol en ese rango sigue siendo excelente. La realizacion preferida mostrada en la Figura 10 que tiene MW entre
0.7 x 10° y1,1x 10° cae bien por debajo del limite de macrodispersion de 0.2%. Puede verse que las composiciones
elastoméricas divulgadas que comprenden negros de carbdn de la Region | proporcionan un balance hasta ahora
inalcanzado entre calidad de macrodispersion y MWsj,.

Muestras de negro de carb6on de la Region

Las muestras de la divulgacion que comprenden negros de carbdn que tienen propiedades morfolégicas (esto es,
estructura y area superficial) la Region Il en la Figura 8, y las correspondientes muestras de control descritas mas
arriba hechas con negros de carbén de tal Region Il se comparan en la grafica semilogaritmica de la Figura 11.
Especificamente, la Figura 11 muestra los valores de macrodispersion y los valores de MW de las muestras de la
divulgacion y las correspondientes muestras de control que comprenden los negros de carbon N234 y N110 en una
carga de negros de carbon que varia de 40 phr a 70 phr y una carga de aceite extensor que varia de 0 phr a 10 phr.
Se ve una excelente dispersion de negro de carb6n en la Figura 11 para todas las muestras de la divulgacion,
representando realizaciones preferidas de las composiciones elastoméricas de acuerdo con la presente divulgacion.
Las muestras de la divulgacién estan ventajosamente por debajo de la linea 111 en la Figura 11, mientras que todas
las muestras de control tienen una dispersion mas pobre, estando por encima de la linea 111. En efecto, las
realizaciones preferidas mostradas en la Figura 11 que comprenden negros de carbdn de la Region Il caen por
debajo de un valor D (%)de 0.3%. Las realizaciones mas preferidas tienen un valor D (%) que no excede 0.2% en
ningun valor de MWs,. Los datos mostrados en la Figura 11 revelan claramente que la calidad de la macrodispersion
de las composiciones elastoméricas novedosas divulgadas aqui que comprenden negros de carb6n de la Region I,
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a lo largo de un amplio rango de valores de MWsq, €s significativamente superior a lo que se puede alcanzar
utilizando ingredientes comparables con los métodos de mezcla en seco anteriores. Los valores de macrodispersion
para las composiciones elastoméricas de la presente divulgacion mostradas en la Figura 11 se describe mediante
las siguientes ecuaciones:

D(%) < 0.3% (3)

cuando MWs, es menor de 0.35 x 106; y

logD < log (0.3)+2.8x [MW, - (35x 109]x 10¢  (6)

cuando 0.35 x 10° < MW, < 1.1 x 10°.

Se reconocera que D (%) de 0.30% es la calidad umbral de macrodispersién para todos los negros de carbén en la
Regién |l para lotes maestros de goma natural de acuerdo con la presente divulgaciéon y 0.35 x 10° es el umbral del
valor de MWs,. Esto es, ninguno de los lotes maestros secos lograron una calidad de macrodispersion de 0.30% o
mejor con ningln MW, incluso después de mezclar en seco suficientemente para degradar el MW s por debajo de
0.35 x 10* tal como se describe mediante la ecuacion (5) mas arriba. Cuando el MW, de las muestras de control
del lote maestro en secos mostrado en la Figura 11 esta entre 0.35 x 10°y 1.1 x 10°, la calidad de la dispersion es
aun mas pobre. En contraste, la calidad de la dispersion de las muestras de la divulgacion que tienen MW, en ese
rango sigue siendo excelente. Las realizaciones preferidas mostradas en la Figura 11 que tienen MW g, entre 0.35 X
10° y1.1x 10° caen por debajo del limite de macrodispersion preferido de 0.2%. Puede verse que las composiciones
elastoméricas de la presente divulgacién que comprenden negros de carbén de la Region Il proporcionan un balance
hasta ahora no logrado entre la calidad de la macrodispersion y el MW .

Muestras de negro de carbon de la Region I

Las muestras de la divulgacion que comprenden negros de carbén que tengan propiedades morfologicas (esto es,
estructuras y area superficial) de la Region Ill en la Figura 8, y las muestras de control correspondientes descritas
anteriormente hechas con tales negros de carbon de la Region Il se comparan en la grafica semilogaritmica de la
Figura 12. Especificamente, la Figura 12 muestra los valores de macrodispersion y los valores de MWs, de las
muestras de la divulgacion y las muestras de control correspondientes que comprenden negros de carbén N351 y
Sterling 6740, con una carga de negros de carbon que varia de 30 phr a 70 phr y una carga de aceite extensor que
varia de 0 phr a 20 phr. Se ve una excelente dispersion del negro de carbén en la Figura 12 para todas las muestras
de la divulgacioén, representando realizaciones preferidas de las composiciones elastoméricas de acuerdo con la
presente divulgacion. Todas las muestras de la divulgacion estan ventajosamente por debajo de la linea 121 en la
Figura 12, mientras que todas las muestras de control tienen dispersion mas pobre, estando por encima de la linea
121. En efecto, las realizaciones mostradas en la Figura 12, que comprenden negros de carbén de la Region I,
caen todas o estan por debajo de un valor de D (%) del 1%, aun con una calidad de macrodispersion de las
composiciones elastoméricas divulgadas aqui que comprenden negro de carbon de la Regioén I, a lo largo de un
amplio rango de valores de MWsy que es significativamente superior al alcanzable utilizando ingredientes
comparables en los métodos de mezcla en seco anteriores. Los valores de macrodispersion para las composiciones
elastoméricas de la divulgacion mostrados en la Figura 12 se describen mediante las siguientes ecuaciones:

D(%) < 0.1% 10
cuando MW es menor de 0.35 x 10°;

log D < log(0.1) +2.0 x (MW, -(0.30x 10 x 10%]  (8)

cuando 0.30 x 10° < MW, < 1.1 x 10°

Se reconocera que D (%) de 0.1% es el umbral de la calidad de macrodispersion para todos los negros de carbdn en
la Regién Ill para lotes maestros de goma natural de acuerdo con la presente divulgacién, y 0.3 x 10° es el umbral
del valor MWsq. Esto es, ninguno de los lotes maestros en seco alcanzé la calidad de macrodispersion de 0.1% a
ningln MW, incluso después de mezclar suficientemente para degradar el MWy por debajo de 0.35 x 10°, tal
como se describe mediante la ecuacién (7) anterior. Cuando el MW" de las muestras de control de lote maestro
secas mostradas en la Figura 12 esta entre 0.30 x 10° y1llx 10°, la calidad de la dispersion es aun mas pobre. En
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contraste, la calidad de la dispersion de las muestras de la divulgacién que tienen MW o en ese rango S|%ue siendo
excelente. Las realizaciones mostradas en la Figura 12 que tienen un MWy entre 0.30 x 10° y 1.1 x 10° caen por
debajo de los limites de macrodispersion preferidos de 0.2%, y, en efecto, estan en o por debajo del valor de D (%)
de 0.1%. Puede verse que las composiciones elastoméricas de la presente divulgacién que comprenden negros de
carbon de la Region Il proporcionan un balance no alcanzado antes entre la calidad de la macrodispersion y el
MW sol.

Comparaciones de muestras adicionales

Los valores de macrodispersion para las muestras de la divulgacion se muestran graficamente en las gréaficas
semilogaritmicas de las Figuras 13 a 21, como una funciéon de sus valores MWs,, como en las Figuras 8 a 12
discutidas anteriormente. Mas especificamente, en las Figuras 13 a 21 todas las muestras de divulgacion descritas
anteriormente que comprenden un negro de carbén en particular (limitandose a aquellos de una carga de negro de
carbon especifico cuando asi se indica) se muestran juntas en una grafica semilogaritmica sencilla con las
correspondientes muestras de control. (Véase las leyendas anteriores que dan los nimeros de referencia de las
muestras de la divulgacion y las muestras de control incluidas en cada figura.) Asi, la Figura 13 muestra la calidad
de la dispersion y el MW de las muestras de la divulgacion y de control descritas anteriormente, que comprenden
negro de carbon N330 a 55 phr. Los datos mostrados en la Figura 13 revelan claramente que la calidad de la
macrodispersion de las composiciones elastoméricas de la divulgacion que comprende el negro de carb6n N330, en
un amplio rango de valores MWjg, €s significativamente superior a la de las muestras de control. La macrodispersion
para las composiciones elastoméricas de la divulgacién que comprende negro de carbdn N330, como se muestra en
la Figura 13 esta descrita por las siguientes ecuaciones:

D(%) < 1% ©)
cuando MW < 0.6 x 10% y
log (D) < log(l)+2.5x[MW,, -(0.6 x10%]x 10¢ (10)

cuando 0.6 x 10° < MW, < 1.1 x 10°.

Ninguna de los lotes maestros triturados en seco alcanzaron una calidad de macrodispersion de 1.0% a ningdn
MWs,, después de mezclar suficientemente en seco para degradar el MWy por debajo de 0.6 x 10° (véase
Ecuamon 9, mas arriba). En las muestras de control que contienen negro de carbon N330 de 55 phr en las cuales el
MW" se mantuvo entre 0.6 x 10° y 1,1x 10°, el valor D (%) es aun més alto, tal como mas de 4% de area no
dispersada.

La Figura 14 muestra la calidad de dispersion y el MW, de las muestras de divulgacion y control descritas
anteriormente que comprende negro de carbon REGAL® 250. Las muestras de la divulgacién y de control
seleccionadas mostradas en la Figura 14 comprenden aceite, tal como se establecié anteriormente. Los datos
mostrados en la Figura 14 revelan claramente que la calidad de la macrodispersion de las composiciones
elastoméricas de la presente divulgacion que comprenden negro de carbén REGAL® 250, en un amplio rango de
valores de MWs, es significativamente superior a la de las muestras de control. Los valores de macrodispersion
para las composiciones elastoméricas de la presente divulgacion que comprenden negro de carbon REGAL® 250,
tal como se muestra en la Figura 14 se describen mediante las siguientes ecuaciones:

D(%) < 1% C))

cuando MWg < 0.6 X 108 Y

log (D) < log (1) +2.5 x [MW,, - (0.6 x 109] x 10°  (10)

cuando 0.6 x 10° < MW < 1.1 x 10°.

Ninguna de las muestras de control alcanz6 una calidad de macrodispersién de 1.0% o mejor a nlngun MWso incluso
después de mezclar suficiente en seco para degradar el MWs, por debajo de 0.6 x 10* En contraste, las
composiciones elastoméricas de la presente divulgacion que comprende negro de carbén o Regal® 250 y que tienen
un MWso por encima de 0.6 x 10° tienen excelente macrodispersién, tal como un D (%) menor de 0.2%. Las
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propiedades de las composiciones las y caracteristicas de comportamiento para las muestras de la divulgacion y de
control mostradas en la Figura 14 que comprenden negro de carbén REGAL® 250, se presentan en la Tabla 27 mas
adelante. Puede verse que la muestra No. 4 de la invencién tiene excepcionalmente una buena resistencia al
crecimiento de fracturas, tal como se indica por su valor de velocidad y crecimiento de rupturas muy bajo de
solamente 0.92 cm/millon de ciclos. En efecto, la muestra de la divulgacién es bastante superior a las
correspondientes muestras de control. Se cree que esto se debe principalmente al mejor MWso y a la mejor
macrodispersion del negro de carbén en la muestra de la divulgacién, tal como se discutié anteriormente.

Tabla 27 Propiedades de composicion de los compuestos NR que contienen negro de carbén REGAL 250 a una
carga de 55 phr

Muestra No. | Mooney ML Dureza E100 (psi) E300 (psi) Ténsil (psi) EB (%)
(1+4))
@100c

control 33 60.63 55.35 181.28 899.82 4090.24 675.0
control 34 73.59 57.80 235.14 1293.99 3978.24 595.0
control 35 81.49 58.65 243.68 1265.26 4103.41 613.0
control 30 84.04 59.95 244.23 1215.87 3980.32 614.0
control 37 57.35 38.75 218.70 1259.99 4119.85 502.0
control 38 60.10 57.05 216.75 1208.80 4023.65 820.0
control 39 68.28 57.25 225.44 1256.23 4134.06 621.0
control 40 77.40 59.10 255.15 1330.87 4059.01 597.0
control 41 44.40 58.25 216.00 1214.78 4038.68 818.0
control 42 47.98 58.80 214.53 1202.93 3944.03 613.0
control 43 49.84 57.05 221.28 1229.07 4018.24 611.0
control 44 50.10 56.60 210.50 1140.90 4056.33 638.0
control 45 36.82 52.90 177.47 982.88 3790.56 533.0
control 48 38.23 54.50 198.63 1111.04 3880.56 629.0
control 47 35.36 54.60 199.03 1110.00 3871.49 505.0
control 48 40.58 55.50 204.52 1139 94 3981.08 632.0

divulgacion 4 71.97 57.00 218.18 1230.30 4038.30 611.0

Muestra No. Re-unién Rata de Crecimiento de Pérdida por Tan d@0°C Tan d @

fractura (cm/millon de abrasion (g) 60°C
ciclos)

control 33 64.50 2.00 0.191 0.167 0.091
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(continuacién)

Muestra No. Re-unién Rata de Crecimiento de s Tan 5@0°C Ta? °@
fractura (cm/millon de Perd|q§1 por 60°C
ciclos) abrasion (g)
control 34 64.58 1.83 0.182 0.155 0.083
control 35 63.75 2.38 0.192 0.150 0.091
control 36 83.30 1.42 0.180 0.162 0.091
control 37 64.88 3.00 0.168 0.178 0.100
control 38 63.46 2.99 0.183 0.184 0.099
control 39 63.90 217 0.188 0.170 0.092
control 40 62.30 1.69 0.182 0.175 0.093
control 41 64.20 2.84 0.190 0.189 0.102
control 42 64.20 3.24 0.182 0.168 0.103
control 43 84.50 3.52 0.177 0.183 0.101
control 44 63.90 3.50 0.179 0.186 0.104
control 45 63.80 3.86 0.199 0.197 0.104
control 46 64.30 3.94 0.191 0.184 0.107
control 47 64.35 3.81 0.192 0.106
control 48 63.65 3.48 0.180 0.182 0.110
divulgacion 4 64.70 0.92 0.190 0.148 0.096

La Figura 15 muestra la calidad de dispersion y MWsq de las muestras de divulgacion y de control descritas
anteriormente que comprenden negro de carb6n Black Pearl® 800 a una carga de 55 phr. Los datos mostrados en la
Figura 15 revelan claramente que la calidad de la macrodispersion de las composiciones elastoméricas elastomeros
de la divulgacion que comprende negro de carbon Black Pearl®800, es significativamente superior a la de las
muestras de control. Los valores de macrodispersion para las composiciones elastoméricas de la divulgacion que
comprenden negro de carbdén Black Pearl® 800, tal como se muestra en la Figura 15, estan descritas por las

siguientes ecuaciones:

cuando MWg < 0.65 X 10° Y

log (D) < log (1.5) + 2.5 x MW, - (0.65 x 10%)] x 10%

D(%) < 1.5%

cuando 0.65 x 10° < MW, < 1.1 x 10°.

Ninguna de las muestras de control alcanzaron la calidad de macrodispersion de 1.0% o mejor con ningin MW,
incluso después de mezclar en seco suficientemente para degradar el MW sq por debajo de 0.65 x 10°. En contraste,
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las composiciones elastoméricas de la divulgacion que comprenden negro de carbon Black Pearl® 800 y que tienen
MWs, por encima de 0.65 x 10° tienen excelente macrodispersion, tal como D (%) inferior a 0.2%. Las propiedades
de la composicion y las caracteristicas del comportamiento para las muestras de la divulgacién y de control
mostradas en la Figura 15, que comprenden negro de carbén Black Pearl® 800, se presentan en la Tabla 28 mas
adelante. Puede verse que la muestra de la divulgacion No. 8 tiene una resistencia excepcionalmente buena al
crecimiento de las fracturas, tal como se indica por su valor muy bajo de rata de crecimiento de fracturas de
solamente 0.27 cm/millén de ciclos. En efecto, las muestras de la divulgacion son bastante superiores a las
correspondientes muestras de control. Se cree que esto se debe principalmente al mejor MWg, y a la mejor
macrodispersion del negro de carbén en la muestra de la divulgacién, tal como se discutié anteriormente.

Tabla 28 Propiedades de la composicion de compuestos NR que contienen negro de carbén BLACK PEARL 800 con
carga de 55 phr

Muestra No. | Mooney ML Dureza E100 E300 (psi) Ténsil EB (%)
(1+4)@100C (psi) (psi)

control 113 110.5 66.4 345.0 1333.0 3878.0 598
control 114 109.0 67.3 367.0 1427.0 4033.0 608
control 115 106.4 67.2 363.0 1311.0 3898.0 610
control 116 105.7 69.0 322.0 1202.0 3856.0 626
control 117 110.8 67.1 316.0 1400.0 4180.0 616
control 118 118.9 67.1 310.0 1398.0 3967.0 607
control 119 111.9 67.7 309.0 1323.0 4149.0 634
control 120 110.6 67.6 373.0 1188.0 4199.0 653
control 121 114.7 68.3 287.0 1262.0 4329.0 667
control 122 110.8 65.8 288.0 1223.0 4217.0 659
control 123 115.0 67.5 280.0 1282.0 4071.0 624
control 124 116.5 66.5 309.0 1388.0 4168.0 623
control 125 113.4 65.4 281.0 1274.0 3978.0 631
control 126 101.4 66.8 280.0 1222.0 4206.0 656
control 127 105.5 68.4 282.0 1150.0 4167.0 670
control 128 110.7 66.8 292.0 1301.0 4209.0 643
divulgacion 8 131.3 62.5 227.0 1291.0 3418.0 532
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(continuacién)

S o e e ey Perddapor 1 702C (55
de ciclos) abrasion (g)
control 113 44.7 3.14 0.148 0.281 0.184
control 114 45.0 2.72 0.125 0.274 0.185
control 115 47.0 2.54 0.163 0.233 0.171
control 116 48.8 241 0.194 0.244 0.163
control 117 40.9 4.56 0.086 0.327 0.214
control 118 41.8 2.80 0.112 0.335 0.225
control 119 41.7 4.33 0.091 0.321 0.216
control 120 42.1 3.89 0.095 0.301 0.207
control 121 39.2 3.38 0.075 0.312 0.256
control 122 38.7 4.58 0.108 0.344 0.236
control 123 40.2 4.79 0.103 0.329 0.232
control 124 41.7 3.78 0.102 0.321 0.209
control 125 38.9 3.40 0.078 0.352 0.248
Muestra No. Re-unién Rata de Crecimiento A Tan°6 @ Ta? 6@
de fr_actura (cm/millén Aiﬁgjsl%id(g) 0% 60°C
de ciclos)
control 126 38.1 5.57 0.070 0.355 0.241
control 127 38.2 4.79 0.073 0.348 0.254
control 128 394 3.40 0.113 0.357 0.23
divulgacion 6 44.8 0.27 0.130 0.297 0.199

La Figura 16 muestra la calidad de dispersion y MWs, de las muestras de divulgacion y control descritas
anteriormente que comprenden negro de carbon en N326 a una carga de 55 phr. Los datos mostrados en la Figura
16 revelan claramente que la calidad de macrodispersion de las composiciones elastoméricas de la divulgacién que
comprenden negro de carbon N326 es significativamente superior a la de las muestras de control. Los valores de
macrodispersion para las composiciones elastoméricas de la divulgacién que comprenden negro de carbén N326, tal

como se muestra en la Figura 16, estan descritos por las siguientes ecuaciones:

cuando MW < 0.7 x 10% y

cuando 0.7 X 10° < MW, < 1.1 x 10°.

D(%) < 1%
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Ninguna de las muestras de control alcanzaron calidad de macrodispersién de 1.0% o mejor con ninglin MW,
incluso después de mezclar suficientemente en seco para degradar el MW, por debajo de 0.7 x 10°. En contraste,
las composiciones elastoméricas de la divulgacion que comprenden negro de carbén N326 y que tienen MW o por
encima de 0.7 x 10° tienen excelente macrodispersion, tal como D (%) no superior a 0.2%. Las propiedades de
composicion y las caracteristicas de comportamiento para las muestras de divulgacién y control mostradas en la
Figura 16, que comprenden negro de carbdn N326 se presentan en la Tabla 29 mas adelante. Puede verse que la
muestra de divulgacion No. 9 tiene una resistencia excepcionalmente buena al crecimiento de fracturas, tal como lo
indica su valor de rata de crecimiento de fracturas muy bajo de solamente 0.77 cm/millén de ciclos. En efecto, la
muestra de la divulgacién es bastante superior a las correspondientes muestras de control. Se cree que esto se
debe principalmente al mejor MWsq y a la mejor macrodispersion del negro de carbdn en la muestra de la
divulgacion, tal como se discutié anteriormente.

Tabla 29 Propiedades de la composicion de compuestos NR que contienen negro de carbon N328 con carga de 65

phr
Muestra No. | Mooney ML Dureza E100 (psi) E300 (psi) Ténsil (psi) EB (%)
(1+4)
@100°C
control 145 64.8 60.5 289 1713 3921 548
control 148 88.2 62.4 340 1802 4094 553
control 147 91.7 63.3 391 1917 3991 528
control 148 96.8 64.3 326 1664 4045 572
control 149 62.4 61.5 310 1763 4029 552
control 150 67.7 62.6 326 1855 4055 551
control 151 76.5 60.6 287 1641 4015 575
control 152 79.4 63.6 329 1720 3980 559
control 153 57.2 60.1 282 1623 3968 579
control 154 57.2 62.8 354 1889 3879 525
control 155 57.3 62.2 323 1763 3975 556
control 156 60.1 61.9 310 1667 3918 564
control 157 45.1 61.2 328 1748 3768 533
control 158 50.1 60.6 315 1740 3817 546
control 159 53.2 61.3 308 1675 3888 563
control 160 50.5 62.6 331 1752 3884 549
divulgacion 9 77.8 60.9 277 1563 4167 593
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(continuacién)

Muestra No. Re-unién Rata de Crecimiento de pérdida de Tand @ 0°C Tan & @ 60°C
fractura (cm/millén de ciclos)  Abrasion (g)

control 145 57.8 2.84 0.0952 0.225 0.129
control 146 58.1 2.52 0.0887 0.217 0.128
control 147 57.6 2.03 0.0948 0.205 0.123
control 148 58.3 1.83 0.0927 0.221 0.129
control 149 57.2 3.39 0.0827 0.234 0.142
control 150 58.8 2.77 0.0888 0.234 0.150
control 151 55.6 2.61 0.0933 0.241 0.149
control 152 54.5 2.79 0.0857 0.249 0.155
control 153 55.4 3.12 0.0911 0.258 0.170
control 154 56.0 3.35 0.0858 0.241 0.147
control 155 55.4 3.63 0.0811 0.254 0.152
control 156 54.9. 3.55 0.0906 0.261 0.153
control 157 55.5 3.02 0.0931 0.254 0.149
control 158 55.4 3.81 0.0914 0.249 0.150
control 159 54.9 3.23 0.0933 0.240 0.158
control 160 55.2 3.19 0.0942 0.246 0.163

divulgacion 9 58.4 0.77 0.0939 0.225 0.136

Fig. 17 muestra la calidad de la dispersién y el MWsol de la divulgacion y las muestras de control descritas
anteriormente que comprenden Negro de carbon REGAL (marca comercial) 660. Muestras de la divulgacion
seleccionadas y de control mostradas en la Fig. 17 comprenden aceite, como se establecién mas arriba. Losdatos
mostrados en Fig. 17 revelan claramente que la calidad de la macrodispersién de las composiciones del elastdmero
de la divulgacion que comprende Negro de carbon REGAL ® 660, a lo largo de un amplio rango de valores de
MWsol, es significativamente superior a la de las muestras de control. Los valores de macrodispersion para las
composiciones de elastdmero de la divulgacion que comprenden Negro de carbon REGAL ® 660, como se muestra
en la Fig. 17 son descritos por las siguientes ecuaciones:

cuando MWsol > 0.6 x 106; y

log (D) < log(l)+ 2.5 x [MW,, - (0.6 x 10%)] x 10%

D(%) < 1%

cuando 0.6 x 10% < MWsol < 1.1 x 106.
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Ninguna de las muestras de control alcanzé una calidad de macrodispersion de 1.0% o mejor a ningin MWsol, aun
después de mezclar en seco suficientemente para degradar el MWsol por debajo de 0.6 x 106. En contraste, las
composiciones de elastomero de la divulgacién que comprenden Negro de carbon Regal® y que tienen MWsol por
encima de 0.6 x 106 tienen excelente macrodispersion, tal como D(%) menor de 0.2%. Las propiedades y
caracteristicas de desempefio de los compuestos para la muestra de la divulgacién No. 10 y diversas muestras de
control mostradas en la Fig. 17, que comprenden Negro de carbén Regal®, se establecen en la Tabla 30 mas abajo.
Puede verse que la muestra de divulgacion No. 10 tiene una resistencia excepcionalmente buena al crecimiento de
fracturas, como lo indica su valor de rata de crecimiento de fractura muy bajo de solamente 0.69 cm/millones de
ciclos. En efecto, las muestras de la divulgacién son bastante superiores a las muestras de control correspondientes.
Se cree que esto se debe principalmente a los mejores WWsol y macrodispersion del negro de carbén en la muestra
de la invencién, como se discutié mas arriba.

Tabla 30 Propiedades de compuesto de Compuestos NR que contienen negro de carbén Regal 660 a 55 phr
de carga

Muestra No. Mooney ML Dureza E100 (psi) E300 (psi) Ténsil (psi) EB (%)
a0k
control 177 61.0 213 942 702
control 178 87.6 63.2 232 943 4002 694
control 179 87.1 64.9 285 1134 4018 644
control 180 85.6 64.0 271 1198 4058 618
control 181 80.1 61.0 206 945 4098 661
control 182 934 59.0 192 835 3924 733
control 183 89.0 81.0 215 920 4134 698
control 184 834 824 223 998 4238 694
control 185 70.1 60.0 178 794 3768 717
control 186 69.8 60.3 196 920 4051 666
control 187 78.7 63.5 166 866 4157 720
control 188 72.1 62.0 191 883 4182 704
control 189 54.3 61.2 222 1079 4240 674
control 190 55.7 61.1 193 942 4125 692
control 191 65.0
control 192 61.1 60.4 191 902 4189 710
disclosure 10 88.1 62.9 249 1202 4292 634
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(continuacién)

Muestra No. Re-unién Rata de Crecimiento Pérdida Tan 0@ 0°C Ta? 0@
de fractura (cm/millén de - 60°C
de ciclos) Abrasion

)
control 177 54.6 0.131
control 178 55.6 2.34 0.1849 0.194 0.129
control 179 53.7 2.78 0.1620 0.200 0.140
control 180 52.9 2.98 0.1385 0.220 0.153
control 181 51.0 341 0.1189 0.267 0.185
control 182 49.9 3.11 0.1076 0.270 0.194
control 183 50.1 3.15 0.1086 0.264 0.192
control 184 48.0 3.11 0.1085 0.284 0.208
control 185 47.5 4.59 0.0937 0.308 0.209
control 186 48.5 4.06 0.1008 0.296 0.211
control 187 47.7 3.53 0.1041 0.297 0.198
control 188 47.8 3.79 0.0985 0.285 0.207
control 189 47.5 3.71 0.0957 0.308 0.203
control 190 46.8 4.14 0.0962 0.300 0.200
control 191 47.4 0.228
control 192 46.5 4.78 0.0897 0.301 0.226
disclosure 10 48.2 0.89 0.0942 0.271 0.178

Fig. 18 muestra la calidad de la dispersion y el MWsol de la divulgaciéon y las muestras de control descritas
anteriormente que comprenden Negro de carbén N234. Muestras de la divulgacién seleccionadas y de control
mostradas en la Fig. 18 comprenden aceite, como se establecion mas arriba. Losdatos mostrados en Fig. 18 revelan
claramente que la calidad de la macrodispersién de las composiciones del elastémero de la divulgacion que
comprende Negro de carbén N234, a lo largo de un amplio rango de valores de MWsol, es significativamente
superior a la de las muestras de control. Los valores de macrodispersion para las composiciones de elastomero de
la divulgacion que comprenden Negro de carbon N234, como se muestra en la Fig. 18 son descritos por las

siguientes ecuaciones:

cuando MWsol < 0.35 x 10°%; y

D(%) < 0.3%

(17)

log (D) < log (0,3) +2.8 x (MW, - (0.35 x 109] x 10 (18)

cuando 0.35 x 106 < MWsol < 1.1 x 10°.
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Ninguna de las muestras de control alcanzé una calidad de macrodispersiéon de 0.3% o mejor a ningin MWsol, aun
después de mezclar en seco suficientemente para degradar el MWsol por debajo de 0.35 x 106. En contraste, las
composiciones de elastémero de la divulgacion que comprenden Negro de carbén N234 y que tienen MWsol mayor
de 0.35 x 106 tienen excelente macrodispersion, tal como D(%) no mayor de 0.3% o incluso 0.2%. Las propiedades
de compuesto y caracteristicas de desempefio para la muestra de la divulgacion No. 14 y diversas muestras de
control mostradas en la Fig. 18, que comprenden Negro de carbén N234, se presentan en la Tabla 31 méas abajo.
Puede verse que la muestra de divulgacién No. l4tiene buena resistencia al crecimiento de la fractura, como lo

indica su valor de rata de crecimiento de la fracctura de solamente 2.08 cm/millones de ciclos.

Tabla 31 Propiedades de compuesto de Compuestos NR que contienen Negro de carbdn N234 a 55 phr de

carga
Muestra No. Mooney Dureza E100 E300 (psi) Ténsil (psi) EB (%)
ML (1+4) (psi)
@100°C

control 273 94.5 88.0 388 2077 3718 511
control 274 121.6 69.8 464 2299 3825 501
control 275 121.4 72.5 564 2545 3994 472
control 270 132.2 71.9 511 2259 3964 520
control 277 79.6 68.6 468 2453 3857 469
control 278 96.3 70.0 531 2499 3874 469
control 279 108.8 89.0 406 2131 3883 532
control 280 120.3 71.5 478 2273 3852 502
control 281 78.4 69.7 558 2723 4027 451
control 282 89.8 69.8 553 2574 3898 465
control 283 93.6 69.6 506 2416 3887 475
control 284 108.7 71.8 528 2384 3788 484
control 285 733 69.3 529 2588 3831 444
control 286 79.2 69.5 531 2574 3858 456
control 287 77.8 70.7 544 2488 3834 461
control 288 82.8 71.2 485 2295 3799 499

divulgacion 14 82.8 71.5 500 2440 3883 531
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(continuacién)

Muestra No. Re- Rata de Crecimiento o Tan & @ 0°C Tan o @
union de fractura (cm/millén Perdmjft de 60°C
de ciclos) Abrasion (g)

control 273 45.9 2.14 0.0583 0.285 0.183
control 274 47.2 1.84 0.0583 0.274 0.173
control 275 46.1 1.70 0.0538 0.284 0.172
control 276 46.9 1.21 0.0620 0.270 0.173
control 277 47.1 2.22 0.0628 0.305 0.173
control 278 45.8 2.40 0.0634 0.299 0.198
control 279 454 2.00 0.0680 0.306 0.198
control 280 44.2 1.81 0.0646 0.298 0.198
control 281 48.3 3.10 0.0598 0.293 0.174
control 282 46.5 2.33 0.0537 0.307 0.182
control 283 46.4 241 0.0594 0.309 0.188
control 284 44.2 1.99 0.0579 0.304 0.190
control 285 47.0 2.99 0.0554 0.295 0.178
control 286 45.8 2.85 0.0551 0.294 0.172
control 287 454 2.93 0.0569 0.305 0.187
control 288 44.0 2.39 0.0847 0.316 0.198
divulgacion 14 45.1 2.08 0.0698 0.310 0.198

Fig. 19 muestra la calidad de la dispersion y el MWsol de la divulgacion y las muestras de control descritas
anteriormente que comprenden Negro de carbén N110 a 55 phr de carga. Los datos mostrados en Fig. 19 revelan
claramente que la calidad de la macrodispersién de las composiciones del elastbmero de la divulgacion que
comprende Negro de carbén N110, a lo largo de un amplio rango de valores de MWsol, es significativamente
superior a la de las muestras de control. Los valores de macrodispersion para las composiciones de elastomero de
la divulgacion que comprenden Negro de carbon N110, como se muestra en la Fig. 19, son descritos por las

siguientes ecuaciones:

Df%) <

cuando MWsol < 0.35 x 10°%; y

cuando 0.35 x 106 < MWsol < 1.1 x 10°.

6.5%

log (D) < log (0.5) +2.5 X [MW,,,.- (0.6 x 109] x 10°
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Ninguna de las muestras de control alcanz6 una calidad de macrodispersion de 0.5% a ningin MWsol, aun después
de mezclar en seco suficientemente para degradar el MWsol por debajo de 0.35 x 106. En contraste, las
composiciones de elastomero de la divulgacién que comprenden Negro de carb6n N110 y que tienen MWsol por
encima de 0.35 x 106 tienen excelente macrodispersion, tal como D(%) menor de 0.2%.

Fig. 20 muestra la calidad de la dispersion y el MWsol de la muestra de la divulgaciéon 22 y las muestras de control
descritas mas arriba que comprenden Negro de carbén N351 a 33 phr de carga. Los datos mostrados en Fig. 20
revelan claramente que la calidad de la macrodispersion de las composiciones elastoméricas de la divulgacion que
comprenden Negro de carbén N351, a lo largo de un amplio rango de valores de MWsol, es significativamente
superior a la de las muestras de control. Los valores de macrodispersién para las composiciones de elastomero de
la divulgacion que comprenden Negro de carb6n N351, como se muestra en la Fig. 20, son descritos por las
siguientes ecuaciones:

cuando MWsol < 0.55 x 10°%; y

D) < 0.3% [e1))
cuando 0.55 x 10° < MWsol < 1.1 x 10°,

log (D) < log (0.3) +2.0x [MW,, - (0.55x 10%] x 10® (22)

[0124] Ninguna de las muestras de control alcanzé una calidad de macrodispersion de 1.0% a ningin MWsol, even
after dry mixing sufficiently to degrade MWsol, méas abajo 0.35 x 106. En contraste, las composiciones de elastémero
de la divulgacion que comprenden Negro de carb6n N351 y que tienen MWsol por encima de 0.35 x 106 tienen
excelente macrodispersion, tal como D(%) menor de 0.2%.

[0125] Fig. 21 muestra la calidad de la dispersion y el MWsol de la muestra de la divulgacion No. 23 y las muestras
de control descritas méas arriba que comprenden Negro de carb6n STERLING® 6740 a 55 phr de carga. Los datos
mostrados en Fig. 21 revelan claramente que la calidad de la macrodispersién de las composiciones del elastdmero
de la divulgacién que comprende Negro de carbon STERLING® 6740, a lo largo de un amplio rango de valores de
MWsol, es significativamente superior a la de las muestras de control. Los valores de macrodispersion para las
composiciones de elastébmero de la divulgacion que comprenden Negro de carbén STERLING® 6740, como se
muestra en la Fig. 21 son descritos por las siguientes ecuaciones:

cuando MWsol < 0.3 x 106; y
D(%) < 0.1% (23)

cuando 0.3 x 10° < MWsol < 1.1 x 10°.

log (D) < log (0.1)+ 2.0 x MW,y - (0.3 x 10%] x 10®  (24)

[0126] Ninguna de las muestras de control alcanz6 una calidad de macrodispersion de 0.1% o incluso 0.2% a ningin
MWsol, aun después de mezclar en seco suficientemente para degradar el MWsol por debajo de 0.3 x 106. En
contraste, las composiciones de elastdmero de la divulgacién que comprenden Negro de carbén STERLING® 6740
y que tienen MWsol por encima de 0.3 x 106 tienen excelente macrodispersion, tal como D(%) menor de 0.2% e
incluso menor de 0.1%. Las propiedades de compuesto y caracteristicas de desempefio para la muestra de la
divulgacion No. 23 y las muestras de control mostradas en Fig. 21, que comprenden Negro de carbdn STERLING®
6740, se presentan en la Tabla 32 mas abajo. Puede verse que la muestra de la invencién No. 23tiene buena
resistencia al crecimiento de la fractura, como lo indica su valor de rata de crecimiento de la fracctura de solamente
0.91 cm/millones de ciclos. En efecto, la muestra de la divulgacién es bastante superior a las muestras de control
correspondientes. Se cree que esto se debe principalmente a los mejores MWsol y macrodispersion de negro de
carbon en la muestra de la divulgacion, como se discutié anteriormente.
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Tabla 32 Propiedades de composiciones de Compuestos NR que contienen negro de carbén STERLING 6740
a 55 phr de carga

Muestra No. | Mooney ML Dureza E100 (psi) E300 (psi) Ténsil (psi) EB (%)
(1+4)
@100°C
control 412 75.50 65.1 467.0 2308.0 3519 451
control 413 85.70 65.7 469.0 2314.0 3855 479
control 414 92.70 67.7 462.0 2243.0 3613 472
control 415 99.60 66.9 492.0 2260.0 3572 477
control 416 74.50 65.8 521.0 2468.0 3584 445
control 417 78.20 67.1 502.0 2372.0 3448 438
control 418 82.00 88.0 534.0 2418.0 3604 453
control 419 88.10 67.8 540.0 2330.0 3820 475
control 420 66.70 68.0 515.0 2382.0 3468 444
control 421 78.30 87.8 488.0 2310.0 3375 4.40
control 422 78.30 65.8 548.6 2440.0 3549 442
control 423 82.10 86.5 487.0 2219.0 3452 466
control 424 64.80 66.5 541.0 2448.0 3397 425
control 425 67.50 66.5 524.0 2374.0 3474 445
control 426 70.30 66.9 546.0 2351.0 3428 446
control 427 71.00 68.1 554.0 2340.0 3322 435
gg’“'gadé“ 110.50 64.8 453.6 2241.0 3324 443
woesiaNo. | Relnon o cueiens A PR T Tanseoc 100
control 412 59.8 5.04 0.127 0.202 0.107
control 413 60.0 3.63 0.128 0.203 0.108
control 414 59.3 3.98 0.126 0.208 0.114
control 415 58.8 4.58 0.12 0.217 0.118
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(continuacién)

Muestra No. Re-Unidn 2?;? r(;riﬁ((:)i;neiserété);r;%ts)ra abf:sr?(’;(rjwa(g) Tan 6@0°C Tan & @ 60°C
control 416 60.3 5.67 0.117 0.188 0.094
control 417 60.0 4.67 0.112 0.202 0.104
control 418 59.3 4.23 0.125 0.204 0.105
control 419 57.5 3.22 0.122 0.218 0.117
control 420 60.0 4.23 0.131 0.204 0.099
control 421 58.8 3.84 0.127 0.206 0.105
control 422 59.8 3.98 0.126 0.210 0.106
control 423 56.8 3.85 0.12 0.213 0.117
control 424 58.3 4.54 0.131 0.200 0.104
control 425 58.8 3.65 0.129 0.207 0.100
control 426 58.0 3.07 0.134 0.211 0.110
control 427 58.9 3.25 0.126 0.217 0.115

gg’“'gadé“ 57.3 0.91 0.1642 0.204 0.124

Ejemplos de adicion: Muestras curadas

Un cierto nimero de las muestras de lote maestro descritas anteriormente, incluyendo tanto muestras de la
divulgacion seleccionadas como las correspondientes muestras de control, fueron curadas y probadas.
Especificamente, las muestras fueron mezcladas con la Etapa Il en la Tabla 8, anteriormente, utilizando la
formulacion de la Tabla 9, para producir un compuesto final. EI compuesto final en cada fase fue curado entonces en
un molde utilizando técnicas estandar a aproximadamente 150°C hasta que se alcanz6 un curado sustancialmente
completo. Las caracteristicas de comportamiento de las muestras curadas fueron determinadas midiendo sus
respectivas ratas de crecimiento de fractura de acuerdo con las técnicas de medicion definidas anteriormente, esto
es, utilizando una maquina de flexionamiento rotatorio segiin ASTM D3629-94. La maquina de flexionamiento tipo
rotatorio utilizada para medir el crecimiento de la fractura esta disponible comercialmente y es bien conocida. Se
discute, por ejemplo, en los Proceedings of the International Rubber Conference, 1995 (Kobe, Japan), Paper No.
27A - 6 (p. 472 - 475). Los compuestos fueron probados a 100°C y a un angulo de flexion de 45°. Se acepta
generalmente por las personas experimentadas en la técnica que la rata de crecimiento de fractura en tales
compuestos es afectada por el peso molecular de la goma natural y la calidad de dispersiéon del negro de carbon,
esto es, por los valores MW y D (%)de los compuestos. Un MWsq mas alto y un D (%) més bajo se correlacionan
bien con la rata de crecimiento de fractura reducida. La rata de crecimiento de fractura y otra informacion para las
muestras de divulgacion nimeros 9, 10 y 16 se presentan en la Tabla 33 mas abajo. Los correspondientes
resultados de prueba para las correspondientes muestras de control se presentan en la Tabla 34 méas adelante,
agrupados segun la seleccion del negro de carb6on. También se midid Tan dmax @ 60°C para las muestras de la
divulgacion nimeros. 24 - 32 y para las correspondientes muestras de control. Los valores Tan dmax @ 60°C para las
muestras de la divulgacion se presentan en la Tabla 35 mas abajo. Los resultados de pruebas correspondientes
para las muestras de control se presentan en la Tabla 36 mas adelante.

Las muestras de control No. 444 - 450 mostradas en la Tabla 36 se hicieron de acuerdo con los procedimientos
descritos anteriormente para el codigo de muestra de control M2D1 utilizando goma natural RSS1. Todas usaron
negro de carbdon N234 a nivel de carga (phr) mostrado en la Tabla 36, junto con 5 phr de aceite extensor.
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Tabla 33 Ratas de crecimiento de fractura de muestras de la divulgacion

Muestra de invencion No. CB/ Carga/Aceite Mwsol(K) CGR(cm/millén de ciclos)

9 N 3 26/ 55/0 6 66 0.77

10 R 6 60/ 55/0 678 0.69

16 N 2 34/ 55/0 500 0.88
Tabla 34 Rata de crecimiento de fractura de muestras de control

N234/55phr/0 N326/ 35phr/ 0
RSS1 RSS1
Cadigo Caodigo
Muestra Mwso CG.R . CGR .
No. (K) (gm/mlllon Muestra No. Mwsor (K) (cm/mlllon
e ciclos) de ciclos)

M1D1 273 585 2.14 M1D1 145 550 2.84
M1D2 274 669 1.84 M1D2 146 636 2.52
M1D3 275 759 1.70 M1D3 147 650 2.03
M1D4 275 896 1.21 M1D4 148 724 1.83
M2D1 277 580 2.22 M2D1 149 517 3.39
M2D2 278 602 2.40 M2D2 150 572 2.77
M2D3 279 631 2.00 M2D3 151 613 2.61
M2D4 280 667 1.81 M2D4 152 696 2.79
M3D1 281 457 3.10 M3D1 153 489 3.12
M3D2 282 476 2.33 M3D2 154 521 3.35
M3D3 283 493 241 M3D3 155 504 3.83
M3D4 384 495 1.99 M3D4 156 538 3.55
M4D1 285 372 2.99 M4D1 157 415 3.02
M4D2 256 382 2.55 M4D2 158 447 3,81
M4D3 287 381 2.93 M4D3 159 488 3.23
M4D4 288 403 2.39 M4D4 160 469 3.19
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(continuacién)

Regal 660/55phr/0

Regal 660/55phr/0

RSS1 RSS1
Cadigo Cadigo
Muestra  Mwso CGR . CGR .
No. () (c(i:m/mlllon Muestra No. Mwsol (K) (cm/mlllon
e ciclos) de ciclos)
M1D1 177 674 M3D1 185 473 4.59
M1D2 178 792 2.34 M3D2 186 506 4.06
M1D3 179 891 2.78 M3D3 187 562 3.583
M1D4 180 676 2.98 M3D4 188 559 3.79
M2D1 181 598 341 M4D1 189 401 3.71
M2D2 182 602 3.11 M4D2 190 426 4.14
M2D3 183 697 3.15 M4D3 191 466
M2D4 184 659 3.11 M404 192 449 4.78
Tabla 35 Tan a 60°C para muestras de la divulgacion
Muestra de la Invencion No. | Carga de N234/aceite (phr) Mwsol(K) ygéo?én

24 48/5 569 0.169

25 53/5 485 0.176

26 58/5 447 0.191

27 63/5 403 0.219

28 68/5 378 0.227

29 49/5 618 0.159

30 54/5 482 0.171

31 63/5 390 0.228

32 65/5 325 0.224
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Tabla 36 Tan & a 60°C para Muestras de Control

',il"(‘)‘_es”a MW (K)  D(%) ﬁ;‘;%:ceeite (oh) Max. Tan D(@60C)
444 428 0.25 3705 0.154
445 409 0.37 425 0.170
446 379 0.42 46/5 0.179
447 361 0.58 51/5 0.195
448 366 0.27 53/5 0.212
449 290 0.39 58/5 0.215
450 296 0.64 63/5 0.245

Puede verse a partir de una comparacion de las Tablas 33 y 34 que la rata de crecimiento de fractura inferior se
alcanza ventajosamente en las muestras de la divulgacion, en comparacion con las muestras de control. Una rata de
crecimiento de fracturas mas bajas se correlaciona con una buena durabilidad y caracteristicas relacionadas para
numerosas aplicaciones, incluyendo aplicaciones en neuméticos y similares. Ademas, puede verse a partir de una
comparacion de las Tablas 35 y 36 que los mejores valores de Tan dmax Se logran en las muestras de la invencion,
esto es, valores que son inferiores a los valores de la muestra de control. De acuerdo con lo anterior, se alcanza un
rendimiento mejorado en las muestras de la divulgacion para numerosas aplicaciones de producto incluyendo, por
ejemplo, aplicaciones en neumdticos y similares que requieren una baja histéresis para una resistencia al
rodamiento correspondientemente baja.

Las caracteristicas de comportamiento ventajosas para las composiciones elastoméricas de la divulgacion se
ejemplifican por la rata de crecimiento de ruptura de la muestra de la divulgacion No. 16 que comprende negro de
carbon N234 y los resultados de pruebas correspondientes para las muestras de control Nos. 273 a 288 mostradas
graficamente en la Figura 22. Especificamente, la Figura 22 demuestra claramente una correlaciéon entre MWsq y la
rata de crecimiento de fractura para las muestras de control, asi como el impacto ventajoso de una excelente
macrodispersion en las composiciones elastoméricas de la divulgacion. Debe entenderse que los valores MWsq de
las Figuras 22 - 24 y en las Tablas 33 - 36 son para materiales de lote maestro antes del curado. Se entiende que el
peso molecular del material curado se correlaciona bien con el valor MWy de el lote maestro no curado. La rata de
creC|m|ento de fracturas de las muestras de control en un rango de MWs, de aproximadamente 0.25 x 10° hasta 0.6
x 10° se ve que encaja bien a lo largo de una correlacion de linea recta con MWs,. En contraste, la muestra de la
divulgacion No. 16 con MW de 0.5 x 10° tiene una rata de crecimiento de la fractura significativamente mejor (esto
es, inferior) que cualquiera de las correspondientes muestras de control, debido a la mejor macrodispersion D (%) de
la muestra de la divulgacion. Esto se establece adicionalmente mediante la presentacion similar en la Figura 23,
donde la rata de crecimiento de la fractura de la muestra de la divulgaciéon No. 9 que comprende negro de carbén
N326 se ve significativamente inferior que cualquiera de las correspondientes muestras de control Nos. 145 a 160, y
est4 bien por debajo de la linea de correlacion. De la misma forma en la Figura 24 la excelente macrodispersion de
la muestra de la divulgacion No. 10 se ve que da como resultado de nuevo un valor de crecimiento de fractura que
cae bastante por debajo de la linea de correlacion entre la rata de crecimiento de fractura y el MW establecido por
las correspondientes muestras de control Nos. 177 a 192. En la Figura 25, se muestra que graficamente que es
mejor la maxima tan & a 60°C, esto es inferior, para las muestras de la divulgacion Nos. 24 a 28 y las muestras de la
divulgacion Nos. 29 a 32 que para las correspondientes muestras de control Nos. 444 a 450.

Los resultados de crecimiento de fractura superiores discutidos anteriormente para las composiciones elastoméricas
de la divulgacién no solamente demuestran ventajosas propiedades frente a la fatiga, sino que también indican
propiedades de fractura ventajosas, tales como una excelente resistencia al desgarramiento y al corte y separacion.
Los resultados de histéresis superiores discutidos anteriormente para las composiciones elastoméricas de esta
invencion no solamente demuestran una resistencia ventajosamente baja al rodamiento (y correspondientemente
una economia mas alta de combustible) para aplicaciones en neuméaticos de vehiculos a motor, sino que también
indica una mejora ventajosa en las propiedades de comportamiento relacionadas, tales como generacion reducida
de calor. Una o mas de estas propiedades superiores, fatiga y resistencia a la fractura, baja histéresis, baja
generacién de calor, etc., producen composiciones elastoméricas de la divulgacion bien apropiadas para uso en
aplicaciones comerciales tales como aplicaciones en neumaticos y en productos de goma industriales. Con respecto
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a las aplicaciones en neumaticos, diversas realizaciones preferidas de la divulgacién son particularmente bien
adecuadas para su uso como: rodamiento de neumaticos, especialmente rodamiento para neumaticos radiales y de
desplazamiento para camiones, neumaticos off-the-road ("OTR"), neumaticos para aeroplanos y similares;
subrodamientos; coraza de alambre; paredes laterales; cojines de goma para neumaticos reencauchados; y
similares aplicaciones en neumaticos. Las caracteristicas de comportamiento superiores alcanzadas por diversas
realizaciones preferidas de la divulgacién pueden proveer una durabilidad mejorada para los neumaticos, una vida
de rodamiento y una vida de estructura, mejor economia de combustible para el vehiculo a motor y otras ventajas.
Con respecto a los productos de goma industrial, diversas realizaciones preferidas de la divulgacién son
particularmente bien apropiadas para uso como: montajes para motores, hidromontajes, soportes de puente y
aisladores sismicos, rodaduras o rodamientos para tanques, cintas para mineria y aplicaciones en productos
similares. Las caracteristicas de comportamiento superior alcanzadas por las diversas realizaciones preferidas de la
divulgacion pueden proveer una vida mejorada frente a la fatiga, durabilidad y otras ventajas para tales aplicaciones
de producto.

Las Figuras 26 - 29 son representaciones gréficas de la morfologia del negro de carbdn, estructura (DBPA) y area
superficial (CTAB), que corresponden en general a la Figura 8. La regién morfolégica en negro de carbén 261 en la
Figura 26 incluye negros de carbdn que actualmente estan en uso comercial para aplicaciones para rodamientos de
neumaticos OTR. La flecha 262 indica la direccion en la cual la region 261 puede extenderse ventajosamente de
acuerdo con la presente invencion. Las caracteristicas de comportamiento tales como resistencia al corte y
separacion, resistencia al crecimiento de fracturas y resistencia al desgarre se entiende que se mejoran en general
en la direccion de la flecha de tendencia 262, sin embargo, en el pasado, la degradacion de desprendimiento de
éstas y otras caracteristicas debidas a peso molecular reducido de la goma natural y/o una macrodispersién mas
pobre resultante del uso de tales areas superficiales mas altas, al uso de tales negros de carb6n de éareas
superficiales més altas de estructura inferior. Las composiciones elastoméricas de la presente divulgacién pueden
emplear negro de carbon de estructura méas baja, de area superficial méas alta, indicado por la flecha de tendencia
262 para alcanzar materiales OTR significativamente mejorados a la vista de sus excelentes macrodispersion y
MWsoI-

De la misma forma, la region de morfologia 271 del negro de carb6n en la Figura 27 incluye negros de carbén
actualmente en uso comercial para aplicaciones en rodamientos de neumaticos para camiones y autobuses (T/B).
La Flecha 272 indica la direccién en la cual la regidon 271 puede ser extendida ventajosamente de acuerdo con la
presente invencion. Las caracteristicas de comportamiento, tales como resistencia al desgaste, se entiende que
mejoran en general en la direcciéon de la flecha de tendencia 272, sin embargo, en el pasado, para controlar la
degradacion de estas y otras caracteristicas debido a un peso molecular reducido de la goma y/o una
macrodispersion mas pobre resultante del uso de tales negros de carbon de area superficie mas alta. Las
composiciones elastoméricas de la presente divulgacion pueden emplear tales negros de carbdn de area superficial
mas alta indicados por la flecha de tendencia 272 para alcanzar materiales de rodamiento T/B mejorados, a la vista
de sus excelentes macrodispersion y MWsg.

De la misma forma, las regiones de morfologia 281 y 283 de negro de carbon en la Figura 28 muestran negros de
carbon actualmente en uso comercial para bases de rodamiento y bases para neumaticos para coches de pasajeros
(PC), respectivamente. Las flechas de tendencia 282 y 284 indican la direccién en la cual las regiones 281 y 283,
respectivamente, pueden extenderse ventajosamente de acuerdo con la presente invencion. Las caracteristicas de
comportamiento tales como la generacion de calor (HBU) y resistencia al rodamiento se entiende que mejoran para
la base de rodamiento en la direccion de la flecha de tendencia 282, sin embargo, en el pasado, para disminuir la
degradacion de estas y otras caracteristicas debido al peso molecular reducido de la goma y/o a la macrodispersién
mas pobre resultante del uso de tales negros de carbén de area superficial mas alta y estructura mas baja. De la
misma forma, las caracteristicas de comportamiento tales como la resistencia en rodamiento se entiende que
mejoran el rodamiento en PC en la direccion de la flecha de tendencia 284, sin embargo, en el pasado, para
controlar la degradacién de estas y otras caracteristicas debida al peso molecular reducido de la goma y/o a una
macrodispersion mas pobre resultante del uso de negros de carbdn con areas superficiales mas altas y estructuras
mas bajas. Las composiciones elastoméricas de la presente divulgacion pueden emplear negros de carb6n de areas
superficiales mas altas y estructuras mas bajas indicadas por las flechas 282 y 284 para alcanzar una base de
rodamiento mejorada y una base de rodamiento para PC, respectivamente, a la vista de la excelente
macrodispersion y la conservacién 6ptima del peso molecular alto en tales composiciones elastoméricas.

De la misma forma, las regiones de morfologia 291, 293 y 294 de negro de carbon en la Figura 29 muestran negros
de carb6n actualmente en uso comercial para paredes laterales, apices y aplicaciones en neumaticos con cinturén
de acero, respectivamente. Las flechas de tendencia 292 y 295 indican la direccion en la cual la region 291 y la 294,
respectivamente, pueden extenderse ventajosamente de acuerdo con la presente invencion. Las caracteristicas de
comportamiento tales como la generacion de calor (HBU) y la vida frente a la fatiga se entiende que mejoran para
paredes laterales en la direccion de la flecha de tendencia 292, sin embargo, en el pasado, para controlar la
degradacion de estas y otras caracteristicas debidas al peso molecular de la goma y/o a la macrodispersion mas
pobre resultante del uso de tales negros de carbon de estructura reducida. Sin embargo, las caracteristicas de
comportamiento tales como generacion de calor, procesamiento y adhesion del alambre se entiende que mejoran
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para materiales elastoméricos con cinturén de acero en la direccion de la flecha de tendencia 295, sin embargo, en
el pasado, para controlar la degradacion de estas y otras caracteristicas debidas al peso molecular reducido de la
goma y/o a la macrodispersion mas pobre resultante del uso de tales negros de carbdn de area superficial mas alta,
de estructura mas baja. Las composiciones elastoméricas de la presente divulgacion pueden emplear negros de
carbon de area superficial méas alta y/o estructura mas baja como se indica mediante las flechas 292 y 295 para
logras materiales para paredes laterales y gomas con cinturén de acero mejoradas, respectivamente, a la vista de
las excelentes macrodispersion y preservacion opcional del alto peso molecular en tales composiciones
elastoméricas.

Ejemplos adicionales: realizacion preferida y muestras de control que comprenden otros agentes de relleno

Se prepararon muestras adicionales de composiciones elastoméricas de acuerdo con ciertas realizaciones
preferidas de la presente divulgacién, y muestras de control correspondientes. Un primer grupo de estas emplearon
un agente de relleno agregado de fases mdltiples del tipo denominado anteriormente como negro de carbén tratado
con silicio.

Especificamente, las muestras de la divulgacion nimero 33 - 34 emplearon negro de carboén tratado con silicio
ECOBLACK® comercialmente disponible en Cabot Corporation (Billerica Massachusetts). Tal agente de relleno
ECOBLACK® tiene propiedades morfologicas, esto es, estructura y area superficial, similares a las del negro de
carbon N234. La muestra nimero 33 emple6 agente de relleno ECOBLACK® de 45 phr y no emple6 aceite extensor.
La muestra nimero 34 emple6 agente de relleno ECOBLACK® de 68 phr y no empled aceite extensor. Los usos
tipicos para agentes de relleno y aceites extensores para diversas aplicaciones de productos se muestran en la
Tabla 37, para composiciones elastoméricas de la divulgacion que comprenden goma natural y una mezcla de negro
de carbon y agente de relleno de silica. Debe entenderse que el uso del agente de relleno de silica en las
composiciones mostradas en la Tabla 37 reemplazaria tipicamente una cantidad similar del agente de relleno de
negro de carbén.

Tabla 37 Formulaciones tipicas NR para aplicaciones en neumaticos

Aplicacién Tipo de negro de carbdn Carga de negro de Carga de Carga de silica
carbon aceite
Rodamientos para. | \ ;14 n115 N121,N134,N220,N299 40 - 60 phr 0 -20 phr 0 -10 phr
camion/autobus
Rodamiento OTR N110,N115,N220,N231 45 - 55 phr 5-10 phr 5-20 phr
Recubrimiento en N326 50 - 75 phr 0 -5 phr 0 -20 phr
acero
Base para rodamiento N330,N550 40 - 60 phr 0 - 20 phr
camion/autobus
Cubierta de carcasa N328,N330,N550 40 - 60 phr 5 - 30 phr
Pared lateral N330,N351,N550 30 - 60 phr 5 - 30 phr
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(continuacién)

Aplicacién Tipo de negro de carbon Carga de negro de Car_ga de Carga de silica
carbén aceite
Apice N326,N330,N351 50 - 90 phr 0 - 20 phr
Rodamiento LRR PC | N234,N299,N339,N343,N347,N351 40 - 60 phr 0 - 30 phr

Un segundo grupo de muestras emple6 una combinacion o mezcla de silica y negro de carbdn. En realizaciones de
la presente divulgacion que emplean una combinacion de agentes de relleno de negro de carbén y silica, se prefiere
generalmente que se usen en proporciones en peso de al menos aproximadamente 60:40. Esto es, el negro de
carbon comprende preferiblemente al menos 60% en peso del agente de relleno para alcanzar una buena
coagulacioén del elastomero y reducir o eliminar la reaglomeracion de la silica en el lote maestro. En particular, en los
ejemplos nimero 35 - 38, como se muestra en la Tabla 40, se utiliza negro de carbén junto con agente de relleno de
SiO; en particulas HiSil® 233 disponible de PPG industries (Pittsburgh, Penssylvania, Estados Unidos), que tiene un
area superficial BET de 150 m2/g, area superficial DBPA de 190 milésimas/100 g, pH de 7 y un tamafio de particulas
primarias de 19 nanémetros.

Todas las muestras de la invencién, esto es las muestras de la divulgaciéon adicionales nimeros 33 - 38 fueron
preparadas de acuerdo con los procedimientos y aparatos utilizados para las muestras de la divulgacion 1 - 32,
como se describe anteriormente. Los detalles de proceso y aparato para cada una de las muestras de divulgacion
numeros 33 - 38 se dan en la Tabla 38, mas abajo. El latex de campo o el concentrado empleado en las muestras
numeros 33 - 38, segln sea el caso, son los mismos como se describié anteriormente con referencia a la Tabla 24.
Serd evidente que los datos en la Tabla 38 son paralelos a los provistos en la Tabla 25 anteriormente, para las
muestras de la divulgacion numeros 1 - 32. El agente de relleno de negro de carbon “CRX2000” que aparece en la
Tabla 38 es el negro de carbon tratado con silicio ECOBLACK® descrito anteriormente.

Tabla 38 Detalles de produccién de muestras

Muestra Composicion elastomérica Cabot Punta de boquilla para | Pasta CB
No. pasta
Concentrado
Tipo de latex Negro de carbén Carga de | Carga Didametro Longitud CB
HiSIl 233 | de (pulgada) cobertura
Tipo Carga aceite (pulgadas) | (% en peso)
(phr) (phr) (phr)
33 Latex de campo CRX200 46 0 0 0.020 0.5 14.5
34 Latex de campo CRX200 58 0 0 0.020 0.5 14.5
35 Latex de campo N220 43 10 5 0.025 0.5 13.9
38 Latex de campo N234 41 9 0 0.020 0.5 135
37 Latex de campo N234 31 20 0 0.020 0.5 14.0
38 Concentrado de | STERUNG 28 20 0 0.020 0.5 15.5
latex 6740
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Muestra Zona de coagulacion
No.
12 porcion 22 porcion 32 porcion 42 porcion
Diametro Longitud Diametro Longitud Diametro Longitud Diametro Longitud
(pulgadas) (pulgadas) (pulgadas) | (pulgadas) | (pulgadas) (pulgadas) (pulgadas) | (pulgadas)
33 0.19 3.0 0.27 1.6 0.38 23 0.53 3.2
34 0.19 3.0 0.27 1.6 0.38 23 0.53 3.2
35 0.19 3.0 0.27 1.6 0.38 2.3 0.53 3.2
36 0.19 3.0 0.27 1.6 0.38 23 0.53 3.2
37 0.19 3.0 0.27 1.6 0.38 23 0.53 3.2
38 0.19 3.0 0.27 1.6 0.38 23 0.53 3.2
Muestra Zona de mezcla Microfluidizador
No.
Rata de Velocidad de Antioxidante Rata de Velocidad de | Presion de Presion
flujo de pasta flujo de latex entrada de salida
pasta (pie/segundo) TNPP Santoflex latex (pies/segundo) (psi)
Ib/min (phr) (phr) (Ibs/min) (psi)
33 6.2 710 0.3 0.4 campo 7.4 10.7 17000
34 6.2 710 0.3 0.4 campo 5.8 8.3 17000
35 5.2 380 0.3 0.4 campo 4.9 7.1 14500
36 5.0 576 0.3 0.4 campo 4.3 6.2 10000
37 4.6 550 0.3 0.4 campo 4.1 5.9 9500
38 51 580 0.3 0.4 Conc 2.2 3.2 9000
Muestra Presion Desaguado Secado y enfriamiento Tipo de Rata de Muestra
No. en punta mezclador produccién de
de Humedad Humedad | Temperatura | Humedad (Ib/hr) invencion
boquilla inicial de final de de producto de No.
de pasta grumo (%) | grumo (%) (°F) producto
(%)
33 - 77.5 >8.0 435 0.2 Bloque T 66 33
34 - 78.0 1.6 470 0.3 Bloque T 52 34
35 1650 77.9 >4.0 360 0.4 Bloque T 64 35
36 3000 79.2 1.0 475 0.5 Blogue T 39 36
37 2930 78.9 12.3 435 0.4 Bloque T 34 37
38 2600 69.7 4.2 455 0.2 Bloque T 46 38
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Las muestras de control 451-498 fueron preparadas de acuerdo con los procedimientos y aparato descritos
anteriormente para la muestras de control 1-450. El cédigo de procesamiento (véase Tabla 13 anteriormente), la
carga de agente de relleno, goma, MW y la macrodispersion para los lotes maestros 451-466 se definen mas abajo
en la Tabla 39. El cddigo de procesamiento, la carga de agente de relleno, goma, MWy, y los valores de
macrodispersion para las muestras de la divulgacion nimeros 33-38 (junto con el agente de relleno y las cargas de
aceite para referencia conveniente) se muestran en la Tabla 40. Se vera a partir de la Tabla 39 que las muestras de
control 451-466 corresponden en composiciéon a las muestras de la divulgacién nameros 33 y 34. De la misma
forma, las muestras de control nUmeros 467-498 corresponden a las muestras de la divulgacién nimeros 35-38

Tabla 39
Cédigo CRX 2000/44/0 CRX 2000/58/0
RSS1 RSS1

Muestra No.  Mwsg (K) D(%) | Muestra No. Mwsg (K) D(%)

M2 909 909

M3 590 590
M2D1 451 461 3.48 459 333 6.61
M2D2 452 474 3.68 460 392 5.71
M2D3 453 489 7.17 461 388 9.48
M2D4 454 515 6.28 452 394 8.05
M3D1 455 393 2.89 463 280 2.23
M3D2 456 422 2.87 464 298 2.13
M3D3 457 435 4.15 465 350 4.05
M3D4 458 449 3.23 468 379 7.22

Tabla 40 Peso molecular de Sol y &rea no dispersada de muestras

Muestra No. CB/Carga/Aceite Mwiol(K) D(%)
33 CRX 2000/44/0 380 0.18
34 CRX 2000/58/0 448 0.10
35 N220/Hilsil 233/43/10/5 500 0.14
36 N234/Hilsil 233/40/10/0 490 0.36
37 N234/Hilsil 233/30/20/0 399 0.23
38 STERLING 6740/Hilsil 233/30/20/0 354 0.39
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Tabla 41
Caodigo N220/HilsIl Z33/43/10/5 N234/nilsll 233/10/10/0
RSS1 RSS1

MOS8 M (K)  D(%) | MuestraNo.  Mwso () D(%)

M2 803 809

M3 601 590
M2D1 457 493 1.51 475 443 8.74
M2D2 468 537 2.61 476 517 10.9
M2D3 469 523 2.82 477 569 125
M2D4 470 615 2.95 476 592 8.25
M3D1 471 417 0.95 479 358 6.85
M3D2 472 438 1.40 480 420 13.8
M3D3 473 433 2.15 481 518 13.9
M3D4 474 485 2.22 482 447 7.25
Caodigo N234/Hilsll 233/30/20/0 STERLING 6740/Hilsll 233/30/20/0

RSS1 RSS1

I\N/I(LJJ.estra Mwsor (K) D(%) | Muestra No. Mwsor (K)  D(%)

M2 909 909

M3 590 590
M2D1 483 394 4.37 491 430 3.77
M2D2 484 507 5.66 492 488 4.39
M2D3 485 526 4.7 493 517 5.37
M2D4 486 568 5.94 494 563 4.66
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(continuacién)

Code N234/Hilsll 233/30/20/0 STERLING 6740/Hilsll 233/30/20/0
RSS1 RSS1
Muestra Mwsol D(%) | MuestraNo. Mwsol (K) D(%)
No. (K)
M3D1 487 377 8.39 495 375 35
M3D2 488 363 4.49 496 380 2.73
M3D3 489 376 5.07 497 419 2.72
M3D4 490 432 5.26 498 448 3.29

La excelente dispersion del negro de carbon en los lotes maestros de las muestras de la divulgacion 33-38 esta
demostrada por comparacion de los valores de la calidad de macrodispersion y MW s, mostrados en las Tablas 39-
41. Las muestras de la divulgacion nimeros 33-34 hechas con negro de carbén tratado con silicio ECOBLACK®, y
las correspondientes muestras de control se comparan en la gréafica semilogaritmica de la Figura 30. Se observa una
excelente dispersion de negro de carbdn en la Figura 30 para las muestras de la divulgacién, que representan
realizaciones preferidas de las composiciones elastoméricas de acuerdo con la presente divulgacion. Las muestras
de la divulgacion ventajosamente estan por debajo de la linea 301 en la Figura 30, mientras que todas las muestras
de control tienen una dispersiébn mas pobre, estando por encima de la linea 301. En efecto, las realizaciones
preferidas mostradas en la Figura 30 caen por debajo de un valor D (%) de 0.2% incluso con un valor de MW, que
excede ventajosamente 0.4 x 10°. Los datos mostrados en la Figura 30 revelan claramente que la calidad de la
macrodispersion de las composiciones elastoméricas divulgadas aqui, que comprenden negro de carbén tratado con
silicio es significativamente superior a lo que se puede lograr utilizando ingredientes comparables en métodos de
mezcla en seco anteriores. Los valores de macrodispersion para las composiciones elastoméricas de la invencion
mostrados en la Figura 30 estan descritos por las siguientes ecuaciones:

D(%) < 1.0% (25)
cuando MW es menor de 0.4 x 10% y
log(D) < log(l.0)+2.0x MW, -(0.4x10%]x 10* (26)

cuando 0.4 x 10° < MWy < 1.1 x 10°.

Se reconocera que D (%) es el porcentaje de area no dispersa medido para defectos superiores a 10 micrones y 1%
es el umbral de la calidad de macrodispersion para los lotes maestros de acuerdo con estas realizaciones preferidas
de la presente divulgacion. Esto es, ninguno de los lotes maestros triturados en seco alcanzaron una calidad de
macrodispersion de 1.0% o mejor con ningdn MW adn después de mezclar suficientemente en seco para degradar
el MWsq por debajo 0.4 x 10°. Las realizaciones preferidas mostradas en la Figura 30 caen bien por debajo del
umbral. Puede verse que las composiciones elastoméricas de la divulgacion que comprenden negro de carbén
tratado con silicio proveen un balance hasta ahora no alcanzado entre la calidad de la macrodispersion y el MWsy.

Las muestras de la divulgacion nimeros 35-38 que comprenden negro de carbon mezclado con agente de relleno de
silica y las correspondientes muestras de control se comparan en la grafica semilogaritmica de la Figura 31.
Especificamente, la Figura 31 muestra los valores de macrodispersion y los valores de MWy, de las muestras de la
divulgacion numeros 35-38 y las correspondientes muestras de control niUmeros 467-498. Se observa una excelente
dispersion del negro de carbono en la Figura 31 para las muestras de la divulgacion, que representan una
realizacién preferida de las composiciones elastoméricas de acuerdo con la presente divulgacion. Las muestras de
la divulgacion ventajosamente estan por debajo de la linea 311 en la Figura 31, mientras que todas las muestras de
control tienen una dispersion mas pobre, estando por encima de la linea 311. En efecto, todas las realizaciones
preferidas mostradas en la Figura 31 caen por debajo de un valor D (%) de 0.4%. Los datos mostrados en la Figura
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31 revelan claramente que la calidad de la macrodispersion de las composiciones elastoméricas, divulgadas aqui,
que comprenden mezclas de negro de carbén/silica sobre un rango de valores de MWy, es significativamente
superior a lo que se puede obtener utilizando ingredientes comparables en métodos de mezcla por trituracion en
seco anteriores. Los valores de macrodispersion de las composiciones elastoméricas de la invenciéon mostrados en
la Figura 31 estan descritos por las siguientes ecuaciones:

D(%) < 0.8% 27

cuando MW, es menor de 0.5 x 10°; y

log (D) < log(0.8) +2.2 x [MW,a=x (0.5 x.109].x.10:2. . (28)--
cuando 0.5 x 10° < MWy < 1.1 x 10°.

Se reconocera que D (%) es el porcentaje de area no dispersa medido para efectos superiores a 10 micrones y 0.8%
es el umbral de calidad de macrodispersion para lotes maestros de acuerdo con estas realizaciones preferidas de la
presente divulgacion. Esto es, ninguno de los lotes maestros triturados en seco alcanzaron una calidad de
macrodispersion de 0.8% o mejor con ningin MW incluso después de mezclar suficientemente para degradar el
MWso por debajo de 0.4 x 10°. Las realizaciones preferidas mostradas en la Figura 31 caen bien por debajo del
umbral de valor de macrodispersion de 0.8%, e incluso por debajo de 4%. Puede verse que las composiciones
elastoméricas de la divulgacion que comprenden agente de relleno en mezcla de negro de carbén/silica
proporcionan un balance hasta ahora no alcanzado entre la calidad de la macrodispersion y el MW .

Ejemplos adicionales relativos a la produccién de la mezcla de composicién elastomérica que estan de acuerdo a o
con la invencion.

Las mezclas de composiciones elastoméricas fueron preparadas de acuerdo con la presente divulgacion y
comparadas con mezclas correspondientes hechas utilizando técnicas de mezcla seco/seco conocidas anteriores,
tal como se describe ahora. Las mezclas de composicion elastomérica fueron preparadas con muestras de
composiciones elastoméricas denominadas mas abajo como “CEC” o lotes maestros “CEC”.

Los lotes maestros CEC fueron hechos utilizando goma natural de latex de campo y negro de carb6n Vulcan 7H
(negro de carbén ASTM N234) como sigue:

Preparacién de composicién elastomérica (etapa de mezcla en hiimedo). El lote maestro elastomérico fue producido
de acuerdo con la presente divulgacion. Especificamente, se produjo un lote elastomérico que comprende el latex de
campo de goma natural estdndar de Malaysia con 71 phr de agente de relleno consistente de negro carbon de grado
comercial N234 disponible en Cabot Corporation. La formulacién de la composicion (excluyendo los aditivos para
latex ordinarios menores) se presenta en la tabla 7 a continuacion.

Tabla 7A Formulaciéon de lote maestro

Ingrediente Partes en peso
Goma 100
Negro de carbon 71.
Santoflex 134 (antioxidante) 0.4
TNPP (antioxidante) 0.3
Total 171.7

El aparato de produccion del lote maestro elastomérico fue sustancialmente idéntico al aparato descrito
anteriormente con referencia a las Figuras 1, 3 y 7 de los dibujos. La punta de boquilla para pasta (véase referencia
namero 167 en la Figura 7) fue de 0.18 pulgadas de diametro y una cobertura (véase referencia nimero 168 en la
Figura 7) que tiene una longitud axial de 0.2 pulgadas. La zona de coagulacién (véase nimero 53 en la Figura 3)
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incluyé una primera porcion de un diametro de 0.188 pulgadas y aproximadamente 0.985 pulgadas de longitud axial
(estando parcialmente dentro de la cabeza de mezcla y parcialmente dentro del extensor sellado al mismo); una
segunda porciéon de 0.266 pulgadas de diametro y 1.6 pulgadas de longitud axial; una tercera porcién de 0.376
pulgadas de diametro y 2.256 pulgadas de longitud axial; y una cuarta porcion de 0.532 pulgadas de diametro y
3.190 pulgadas de longitud axial. Ademas, hay interconexiones axiales cortas regulares entre las porciones
antedichas. La preparacion del lote maestro se describe en mayor detalle inmediatamente a continuacion.

1. Preparacion de pasta de negro de carbon. Las bolsas de negro de carbdon fueron mezcladas con agua
desionizada en un tanque para pasta de negro de carbdn y equipado con un agitador. El agitador rompi6 las pellas
en fragmentos y se formé una pasta cruda con 15.1% de negro de carbén. La pasta cruda fue recirculada utilizando
un triturador de tuberia. Durante la operacion, esta pasta fue bombeada continuamente mediante una bomba de
diafragma de aire hacia un molino coloidal para una dispersion inicial. La pasta fue alimentada entonces mediante
una bomba de cavidad en avance hacia un homogenizador, especificamente, un Microfluidizer Modelo M210 de
Microfluidics International Corporation para presurizar y desgarrar, con el fin de producir una pasta finamente
triturada. La rata de flujo de la pasta desde el microfluidizador hacia la zona de mezcla fue definida por la velocidad
del microfluidizador, actuando el microfluidizador como una bomba de desplazamiento positivo de alta presion. La
rata de flujo de la pasta fue monitoreada con un medidor de flujo de masa Micromotion®. La pasta de negro de
carbon fue alimentada al microfluidizador a una presion de aproximadamente 250 psig y la presion de salida fue
establecida a 7500 psig a un conjunto acumulado a aproximadamente 1200 psig de presion de salida, de tal forma
gue la pasta fue introducida como un chorro en la zona de mezcla y a una rata de flujo de aproximadamente 3.6
libras/minuto y a una velocidad de aproximadamente 500 pies por segundo.

2. Suministro de latex. El latex fue cargado a un tanque, especificamente un tanque de alimentacién de 55 galones.
La emulsion antioxidante fue agregada al latex antes de la carga. Los antioxidantes agregados consistian de 0.3 phr
de tris nonil fenil fosfito (TNPP) y 0.4 phr de Santoplex® 134 (mezcla de alquil-aril p-fenilén diamina). Cada uno de
los antioxidantes fue preparado como una emulsion al 40% en peso utilizando 4 partes de oleato de potasio por 100
partes de antioxidante junto con hidréxido de potasio para ajustar la emulsion a un pH de aproximadamente 10. Se
utiliza una bomba peristaltica para mover el latex desde el tanque de alimentacién hacia la zona de mezcla del
reactor de coagulacion. La rata de flujo del latex fue de 3.2 a 3.3 libras/minuto y aproximadamente 4.8 pies por
segundo, y fue medido con un medidor de flujo de masa Endress +Hauser (Greenwood, Indiana, Estados Unidos).
La carga de negro de carbon deseada de 71 phr fue obtenida manteniendo una relacion apropiada de la rata de
alimentacion de latex y la rata de alimentacion de pasta de negro de carbon.

3. Mezcla de negro de carbén y latex. La pasta de negro de carbon y el latex fueron mezclados arrastrando el latex
hacia la pasta de negro de carbdn. Durante el arrastre, el negro de carbdn fue mezclado intimamente en el latex y la
mezcla coagul6. Del reactor salieron “gusanos” de coagulo suaves, himedos esponjosos.

4. Desaguado. El grumo himedo descargado del reactor de coagulacién tenia aproximadamente 80% de agua. El
grumo humedo fue desaguado hasta aproximadamente 11 a 13% de humedad con un extrusor de desaguado (The
French Oil Mill Machinery Company; 3% pulgadas de diametro). En el extrusor, el grumo himedo fue comprimido y
se exprimio el agua desde el grumo a través de un barril con ranuras del extrusor.

5. Secado y enfriamiento. El grumo desaguado fue depositado en un segundo extrusor donde de nuevo fue
comprimido y calentado. El agua fue eliminada por expulsién del grumo a través de la placa de molde del extrusor.
La temperatura de salida del producto fue aproximadamente 280°F a 310°F y el contenido de humedad fue
aproximadamente 3.0 a 4.0% en peso. El grumo caliente, seco fue enfriado rapidamente (aproximadamente 20
segundos) hasta aproximadamente 100°F mediante un transportador con vibracion por aire forzado. El grumo
parcialmente himedo fue secado completamente a menos de 0.5 % en peso en un horno de conveccion de aire
forzado (Aeroglide, Raleigh, Carolina del Norte) a una temperatura de 200°F - 240°F.

Etapa de mezcla en seco. En los siguientes ejemplos las dos etapas de “mezcla en seco” del método seco/seco
utilizado mas abajo para comparacion y propoésitos de control, y la etapa “mezcla en seco” del método humedo/seco
de la presente divulgacion se llevaron a cabo en un mezclador Farell BR Banbury.

La referencia en los siguientes procedimientos y en los siguientes ejemplos a “lote maestro de goma natural” se
refiere al producto de la primera etapa de mezcla en seco. El término goma natural triturada se refiere al producto de
la “condicién de trituracion de goma natural” definida mas abajo. El término NR se refiere a goma natural. El término
CB se refiere a negro de carb6n. En todos los casos, el negro de carbén es negro de carb6n N234. Las
formulaciones completas para las etapas de mezcla en himedo y en seco se proporcionan en la tabla de
formulacion inmediatamente a continuacion.

Puede verse a partir de los ejemplos que siguen las excelentes propiedades que se alcanzan en las mezclas de
composicion elastomérica de la presente divulgacién que se utilizan de acuerdo con la invencién o con la invencion.

79



10

15

20

ES 2383959 T3

Formulacién

Ingredientes phr
Gomas (RSS1 triturado + Taktene 2200 | 100.0

CEC NR + Taktene 220

0 CEC NR + RSSL1 triturado

0, RSS1 triturado)
Negro de Carbén (V7H) 50.0
Aceite (Sundex 790) 5.0
Antioxidante 1 (Santoflex 134) 0.4
Antioxidante 2 (TNPP) 0.3
Oxido de Zinc (Azo 60) 4.0
Acido Esteérico (Hystrene 5016) 2.0
Acelerador (Santocure NS) 1.8
Azufre 1.0
Total 164.5

Procedimientos de mezcla de mezclas CEC NR/MR y mezclas NR/BR secas
Método de mezcla

1. Se mezcla lote maestro de goma natural, en el cual todo el negro de carbén ha sido cargado, con goma de
butadieno y aceite. Las relaciones de goma natural a goma de butadieno fueron 90/10, 80/20, 70/30;

2. Se mezcla lote maestro de goma natural, en el cual todo el negro de carbén y el aceite fueron cargados, con
goma de butadieno. Las relaciones de goma natural a goma de butadieno fueron 80/20 y 70/30;

3. Se mezcla lote maestro de goma natural, en el cual se cargaron 50 phr de negro de carbén, con lote maestro de
butadieno, en el cual se cargaron 50 phr de negro de carbon, y aceite. Las relaciones de goma natural a goma de
butadieno fueron 80/20, 70/30, 60/40 y 50/50;

4. Se mezcla lote maestro de goma natural con 50 phr de negro de carbdn y se carg6 todo el aceite, con lote
maestro de butadieno, en el cual se carg6 50 phr de negro de carbon. Las proporciones de goma natural a goma de
butadieno fueron 80/20, 70/30, 60/40 y 50/50;

5. Se mezcla lote maestro CEC, en el cual se carg6 todo el negro de carb6n, con goma de butadieno y aceite. Las
proporciones de goma natural a goma de butadieno fueron 90/10, 80/20 y 70/30;

6. Se mezcla lote maestro de CEC, en el cual se carg6 todo el negro de carbén y el aceite, con goma de butadieno.
Las proporciones de goma natural a goma de butadieno fueron 80/20 y 70/30;

7. Se mezcla lote maestro de CEC, en el cual se cargaron 50 phr de negro de carbdn, con lote maestro de

butadieno, en el cual se cargaron 50 phr de negro de carbén, y aceite. Las proporciones de goma natural a goma de
butadieno fueron 80/20, 70/30, 60/40 y 50/50;
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8. Se mezcla lote maestro CEC en el cual se cargaron 50 phr de negro de carbon y todo el aceite, con lote maestro
de butadieno, en el cual se cargaron 50 phr de negro de carbdn. Las proporciones de goma natural a goma de
butadieno fueron 80/20, 70/30, 60/40 y 50/50.

Procedimientos de mezcla

Se utilizé un mezclador Banbury de tres etapas para las combinaciones de mezcla en seco y un mezclador Banbury
de dos etapas para las combinaciones CEC. La goma natural fue triturada antes de la primera etapa para las

combinaciones de mezcla en seco. La goma de butadieno fue utilizada sin trituracion.

Condiciones de trituracion de la goma natural

Factor de llenado: 0.75

Velocidad del rotor: 100 rpm

Temperatura Banbury: 30°C

Energia del lote total: 950 Watios -Hora

Procedimientos de mezclado Banbury
Etapa de mezcla 1:

Etapa 1:

Factor de llenado:

Variable

Velocidad de rotor: 70 rpm

Temperatura Banbury: 30°C

Tiempo Operacion

0" Agregar NR triturado

30" Agregar 40 phr de CB

1°00" Agregar la mitad restante de CB

1'30" Agregar CB

8 313" Vaciar de acuerdo con la curva d_e

potencia
Muestra No. Factorde  Tiempo de Tempera_tura Consqmo de
relleno mezclado para vaciar (°C) energia (KWH)

1-1 (etapa 1) 0.67 8’ 140.8 1.45
1-2 (etapa 1) 0.65 8’ 148.6 1.59
1-3 (etapa 1) 0.63 10° 167.3 1.89
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Etapa 2
Factor de relleno: 0.70
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" Agregar lote maestro NR, bala de BR, agentes quimicos y aceite
3'00" vaciar
Muestra No. Temperatura para vaciar(°C) Consumo de energia (KWH)
1-1 (etapa 2) 113.5 0.42
1.2 (etapa 2) 118.2 0.46
1-3 (etapa 2) 116.4 0.44
Etapa 3:
Factor de relleno: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo operacién
0" Agregar compuesto de la etapa 2 y agentes de curado
300" vaciar
Muestra No Temperatura para vaciar (°C) Consumo de energia (KWH)
1-1 99.5 0.42
1-2 89.8 0.43
1-3 103 .9 0.45

Método de mezcla 2:
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Factor de relleno:

Velocidad de rotor:
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0.65

70 rpm (50 rpm cuando la temperatura alcanz6 160°C)

Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar NR triturado
30" agregar 40 phr de CB
1’00" agregar la mitad del CB restante
1'30" agregar el CB restante
200" agregar aceite
9a13 vaciar de acuerdo con la curva de potencia
Muestra No. Tiempo de mezclado gggpgggjrr(i‘c) Consumo de energia (KWH)
2-2 (etapa l) 9 148 1. 60
2-2 (etapa l) 9.5’ 145 1.84
Etapa 2:
Factor de llenado. 0.70
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar lote maestro NR, bala de SR, agentes quimicos
300" vaciar
Muestra No I:Q?;e(ro%l)”a para Consumo de energia (KWH)
2-1 (etapa 2) 127 0.48
2-2 (etapa 2) 126 0.51




Etapa 3:

Método de mezcla 3:
Etapa 1:

* Lote maestro NR
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Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C

Tiempo Operacion
0" agregar el compuesto de la etapa 2 y agentes de curado

300" vaciar

Muestra ID I:gri];re(roegl;ra para Consumo de energia (KWH)
2-12-2 107 0.420.44
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar NR triturado
30" agregar 40phr de CB
1°00" agregar el CB restante
900" vaciar
Muestra No Temperatura para vaciar (°C) Consumo de energia (KWH)
3-1a3-4 (etapal) 142 151
3-1a 3-4 (etapal) 143 1.48
3-1a 3-4 (etapal) 148 1.52
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* Lote maestro BR

Factor de llenado.

Velocidad de rotor:
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0.75

85 rpm (60 rpm cuando la temperatura
alcanz6 160°C)

Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
o agregar bala de BR
30" agregar 30 phr de negro de carbon
1°00" agregar la mitad del negro de carbén restante
1'30" agregar el negro de carbon restante
700" vaciar
Muestra No, Temperatura para vaciar (°C) Consumo de energia (KWH)

3-1to 3-4 (etapa 1)
3-1to 3-4 (etapa 1)

3-1to 3-4 (etapa 1)

159

158

157

1.38.

1.35

1.33

Etapa 2:
Factor de llenado: 0.70
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Bambury: 30°C
Tiempo Operacion
0" Agregar lote maestro de la etapa 1 y agentes quimicos y aceite
300" vaciar
Muestra No. Temper\?;éir:rngcr:a; Consumo de e(r:(evr\?g'a)l
3-1 (etapa 2) 115 0.38
3-2 (etapa 2) 123 0.40
3-3 (etapa 2) 120 0.40
3-4 (etapa 2) 118 0.37
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Etapa 3:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" Agregar compuesto de la etapa 2 y curados
3'00" vaciar
Muestra ID Temper\,;a;léir:rp(géa; Consumo de e(nKei/rnga)\
3-1 103 0.44
3-2 107 0.46
3-3 109 0.47
3-4 97 0.38
Método de mezcla 4:
Etapa 1:
* Lotes maestros NR
Factor de llenado 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
0" agregar NR triturado
30 agregar 40 phr de CB
1°00" agregar CB restante
2'00" agregar aceite
900" vaciar
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* Lote maestro BR

Etapa 2

Muestra No Temper\:/';\etlléir:rng(r:a; Consumo de e(rx/vrgg'a;
4-1to 4-4 (etapa 1) 140 1.49
4-1to 4-4 (etapa 1) 138 1.49
4-1to 4-4 (etapa 1) 137 1.40
Factor de llenado: 0.75
Velocidad de rotor: 85 rpm (60rpm cuando temp. reached
160°C)
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo | Operacion
0’ | agregar bala de BR
30" | agregar 30 phr de negro de carbén
1’00" | agregar la mitad del negro de carb6n restante
1'30" | agregar el negro de Carbon restante
7°00" | Vaciar
Muestra No. Temper\?:éir:rp(gcr:a; Consumo de e(r}n(evr\%l'le)l
4-1to 4-4 (etapa 1) 159 1.38
4.1 to 4-4 (etapa 1) 158 1.35
4-1to 4-4 (etapa 1) 157 1.33
Factor de llenado: 0.70
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacién
0" Agregar lote maestro de la etapa 1 y agentes quimicos
3'00" vaciar
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Muestra No. Temperiatzirgrp(?cr:e; Consumo de e(rKNrgg'a;
4-1 (etapa 2) 133 0.52
4-2 (etapa 2) 133 0.56
4-3 (etapa 2) 133 0.55
4-4 (etapa 2) 132 0.53
Etapa 3:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
0" Agregar compuesto de la etapa 2 y curados
300" vaciar
Muestra No. Temper\?:éir:rp(gcr:a; Consumo de e(r}n(evr\%l'le)l
4-1 107 0.48
4-2 108 0.48
4-3 109 0.47
4-4 111 0.46
Método de mezcla 5:
Factor de llenado: 0.75
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury : 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar lote maestro de CEC
4 agregar bala de BR
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(continuacién)

7 agregar polvos y aceite
9 vaciar
westano | TS Commmers
5-1 (etapa 1) 104.2 1.78
5-2 (etapa 1) 107.1 1.72
5-3 (etapa 1) 103.9 1.79
Etapa 2:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" Agregar compuestos de etapa 1 y agentes de
curado:
300" vaciar
Muestra No Temper\z/aétlléir:rp(g(r:e)t Consumo de e(r;(evrvg;"a)t
5-1 76.7 0.46
5-2 81.0 0.48
5-3 83.3 0.46

Método de mezcla 6:

Etapa 1:
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Factor de llenado: 0.75
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion

0" agregar lote maestro de CEC

4 agregar bala de BR

7 agregar polvos

9 vaciar

Muestra No Tempe?;léir:rngg)l Consumo de e(r:(evrvg:'a)\
6-1 (etapa 1) 114.8 1.67
6-2 (etapa 1) 115.6 1.72
Etapa 2:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm

Temperatura Banbury: 30°C

Tiempo Operacion
0" agregar compuesto de etapa | y agentes
de curado
300" vaciar

Temperatura para Consumo de energia

Muestra Nb vaciar (°C) (KWH)
6-1 81.8 0.47
6-2 814 0.47

Método de mezcla 7:

Etapa 1:
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Factor de llenado: 0.75
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar lote maestro de CEC
2 agregar lote maestro de BR
5 agregar polvos y aceite
7 vaciar
wesiano | TeTRRS T G
7.1 (etapa 1) 117.4 1.33
7-2 (etapa 1) 112.6 1.21
7-3 (etapa 1) 106.0 1.14
7-4 (etapa 1) 105.7 1.24
Etapa 2:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" Agentes de curado etapa 1 compuestos y

agentes de curado

300" vaciar

Muestra No Tempef\?;léir:rrzgg; Consumo de e&evﬁg
71 83.6 WE
7-2 83.0 0.46
7-3 83.6 0.46
-4 83.4 0.46
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Método de mezcla 8:

Etapa 1:
Factor de llenado: 0.75
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar lote maestro de CEC
2 agregar lote maestro de BR
5 agregar polvos
7 vaciar
Muestra ID Tempe?;léir:rngg)l Consumo de e(r:(evrvg:'a)\
8-1 (etapa 1) 108.4 1.26
8-2 (etapa 1) 112.4 1.27
8-3 (etapa 1) 103.1 1.13
8-4 (etapa 1) 111.3 1.20
5 Etapa 2:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura Banbury: 30°C
Tiempo Operacion
0" agregar compuesto de etapa 1y agentes
de curado
3'00" vaciar
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Muestra ID Temper\f/i;léifgrrzg(r:b)l Consumo de e(rEN@'La)l
8-1 78.8 570
8-2 81.0 0.45
8-3 76.4 0.44
8-4 795 0.44

Tabla 1 Descripcién de muestra y codigo para mezclas NR/BR

Método de
mezcla No.

Descripcién

Muestra No.

Cargade

negro de

carbén en
goma natural

Carga de negro
de carbén en
gomade
butadieno

Relacion de
NR/BR

Aceite cargado
a

lote maestro de
mezcla de
goma natural,
en el cual se
cargo todo el
negro de
carbon, con
goma de
butadieno y
aceite.

1-1

1-2

80/10 55.5 phr 0 phr

80/20 82.5 phr 0 phr

70/30 71.4 phr 0 phr

mezcla

mezcla

mezcla

lote maestro de
mezcla de
goma natural,
En el cual se
carg6 todo el
negro de
carbony
aceite, con
goma de
butadieno.

2-1

80/20 825 phr 0 phr

70/30 71.4 phr 0 phr

goma natural

goma natural
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(continuacion)

Método de
mezcla No.

Descripcién

Muestra No.

Relacién de
NR/BR

Carga de

negro de

carbén en
goma natural

Carga de negro
de carbén en
gomade
butadieno

Aceite cargado
a

lote maestro de
mezcla de
goma natural,
en el cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbédn, con
lote maestro de
goma de
butadieno, En
el cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbon, y
aceite.

3-1

3-2

3-3

3-4

80/20

70/30,

60/40

50/50

50 phr
60 phr
50 phr

50 phr

50 phr
60 phr
50 phr

50 phr

mezcla

mezcla

mezcla

mezcla

lote maestro de
mezcla de
goma natural,
en el cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbon y
todo el aceite,
con lote
maestro de
goma de
butadieno, En
el cual se
cargaron 50
phr de negro
de carboén.

41

4-2

4-3

4-4

80/20

70/30

60/40

50/50

50 phr
50 phr
60 phr

50 phr

50 phr
50 phr
50 phr

50 phr

goma natural
goma natural
goma natural

goma natural

lote maestro de
mezcla de
CEC,Enel
cual se cargé
todo el negro
de carbono con
goma de
butadieno y
aceite

80/10

80/20

70/30

55.5 Plu
625 phr

71.4 phr

0 phr
0 phr

0 phr

mezcla

mezcla

mezcla

lote maestro de
mezcla de
CEC, enel
cual se
cargaron todo
el negro de
carbény
aceite, con
goma de
butadieno.

6-1

6-2

80/20

70/30

62.6 phr

71.4 phr

0 phr

0 phr

CEC

CEC
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(continuacion)

Método de
mezcla No.

Descripcién

Muestra No.

Relacién de
NR/BR

Carga de

negro de

carbén en
goma natural

Carga de negro
de carbén en
gomade
butadieno

Aceite cargado
a

lote maestro de
mezcla de
CEC, Enel
cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbén, con
lote maestro de
goma de
butadieno, En
el cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbon, y
aceite.

7-1

7-2

7-3

80/20

70/30

60/40

50160

50 phr
50 phr
50 phr

50 phr

50 phr
50 phr
50 phr

50 phr

mezcla

mezcla

mezcla

mezcla

lote maestro de
mezcla de
CEC,Enel
cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbony
aceite, con lote
maestro de
goma de
butadieno, En
el cual se
cargaron 50
phr de negro
de carbon.

8-1

8-2

8-3

8-4

80/20

70/30

80/40

50/50

50 phr
50 phr
50 phr

50 phr

50 phr
50 phr
50 phr

50 phr

CEC

CEC

CEC

CEC
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Tabla 2 Caracterizacion de composicion de mezclas NR/BR

Método de Muestra Viscosidad Area no % de Sol Peso de goma
mezcla No. No. Mooney ML dispersada Molecular enlazada
(1+d)@100°C
1 1-1 58 1.15 296 40
1-2 60 1.00 277 42
1-3 64 2.84 243 43
2 2-1 63 1.26 276 41
2-2 62 1.28 246 41
3 3-1 62 0.88 337 37
3-2 61 0.58 336 36
3-3 64 0.85 336 38
3-4 64 0.84 333 34
4 4.1 70 0.68 359 37
4-2 70 0.62 361 37
4-3 68 0.68 342 37
4-4 65 0.54 324 35
5 5-1 58 334 43
5-2 58 310 43
5-3 58 296 41
6 6-1 60 0.32 430 36
6-2 59 0.40 347 37
7 7-1 65 0.51 422 43
7-2 65 0.46 434 42
7-3 62 0.54 428 40
7-4 64 0.47 404 41
8 8-1 62 0.52 401 40
8-2 64 0.52 434 40
8.3 58 0.65 407 34
8-4 63 0.51 359 41
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Tabla 3. Propiedades fisicas de mezclas NR/BR

Muestra Dureza E100 E300 Ténsil % de Re-unién | Re-unién | Re-unién,

No. MPa MPa elongacion 60°C, % 0°C, %
t.a.,
%
1-1 65 2.9 16 29 500 62 38 52
1-2 64 3.1 17 28 462 65 43 55
1-3 65 3.2 18 25 404 65 46 56
2-1 69 2.9 16 26 458 60 39 50
2-2 69 29 16 24 434 60 41 51
3-1 65 24 13 28 510 63 43 53
3-2 66 24 13 28 514 83 45 54
3-3 66 25 13 25 488 62 46 54
3-4 67 25 13 23 488 62 49 57
4.1 68 2.8 14 27 502 61 42 52
4-2 69 2-6 14 25 472 61 43 53
4-3 63 2.6 14 24 407 60 44 53
4-4 68 2.7 14 24 459 60 48 53
6-1 65 29 17 28 452 65 41 64
6-2 64 2.8 16 27 452 66 43 55
5-3 64 29 16 25 432 65 45 56
6-1 66 25 14 27 505 62 42 54
6-2 65 2.0 15 26 482 83 45 55
7-1 68 3.0 17 29 472 64 45 55
7-2 66 3.0 17 28 459 64 46 57
7-3 67 29 16 25 429 64 48 58
7-4 67 3.0 16 23 307 65 51 59
8-1 67 2.8 15 28 480 64 48 56
8-2 67 2.8 15 27 476 84 47 56
8-3 66 2.6 14 25 485 62 47 55
8-1 65 2.8 15 23 400 67 54 60
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Tabla 4. Propiedades de fractura y propiedades dindmicas de las mezclas NR/BR

Muestra No. Rata de crecimiento de Resistencia al desgarre | Rata de abrasion Max. T?n 0@
fractura x10°, cm/millén molde C, NI 80°C
de ciclos mm

1-1 4.32 128 81 0.176
1-2 311 68 83 0.147
1-3 1.34 54 88 0.132
2-1 4.37 55 100 0.178
2-2 2.39 50 85 0.164
3-1 4.30 107 74 0.185
3-2 3.86 87 80 0.161
3-3 3.54 80 85 0.153
3-4 2.23 73 100 0.158
4-1 4.47 108 85 0.188
4-2 4.64 104 96 0.173
4-3 3.82 70 113 0.175
4-4 3.73 63 150 0.174
5-1 4.03 76 114 0.176
5-2 3.72 65 113 0.156
5-3 1.99 62 88 0.152
6.1 1.64 75 101 0.188
6.2 0.61 81 107 0.186
7-1 4.59 70 117 0.178
7-2 4.30 75 132 0.166
7-3 4.61 56 144 0.151
7-4 3.43 52 146 0.132
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(continuacién)

Muestra No. L Resistencia al desgarre | Rata de abrasién Max. Tan d @
Rata de crecimiento de o
% ) molde C, NI 80°C
fractura x10°, cm/millén
de ciclos
mm
8-1 5.08 66 112 0.186
8-2 4.60 66 134 0.181
8-3 5.19 58 140 0.165
8-4 4.43 64 138 0.140
Rata de abrasion= (pérdida de peso de muestra de referencia/pérdida de peso de muestra) x 100 (la muestra
referencia fue muestra No. 2-1)

Procedimientos de mezcla de mezclas de CEC/RSS1 y composicion de mezcla en seco de RSS1
Método de mezcla
5 En seco: El RSS1 triturado fue mezclado con otros ingredientes:

CEC: El lote maestro CEC, en el cual estaba cargado el negro de carbén, fue RSS1 triturado y aceite. Las
proporciones de goma natural CEC a goma natural RSS1 fueron 100/0, 90/10, 80/20 y 70/30.

Procedimientos de mezcla

Se utilizé un mezclador Banbury de tres etapas para mezclar la composicion y un mezclador Banbury de dos etapas
10 para las mezclas CEC/RSS1. La goma natural RSS1 fue triturada antes de la primera etapa de mezcla para la
composicion de mezcla en seco y las mezclas CEC/RSS1.

Condicién de trituracion RSS1

Factor de llenado: 0.75

Velocidad de rotor: 100 rpm

Temperatura Banbury: 30°C

Energia total del lote: 950 Vatios-hora

15 Procedimientos de mezcla Banbury:
En seco:

Etapa 1:
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Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
0" agregar RSSL1 triturado
30" agregar 30 phr de CB
1°00" agregar CB restante
1°30" agregar CB restante
10’ vaciadp de acuerdo con curva de
potencia
Cddigo Tiempo de mezcla Temperatura de vaciado Entrada de energia
muestra (°C) (KWH)
Seco (etapa 1) 10’ 130 1.7
Etapa 2:
Factor de llenado: 0.70
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
0" Agregar lote maestro de etapa 1, aceite y productos quimicos
excpto agentes de curado
300" vaciado
Cadigo Temperatura de Entrada de energia
muestra vaciado (°C) (KWH)
Seco (etapa 2) 124 0.42
Etapa 3:
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Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor. 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
0" Agregar compuesto y agentes curado
etapa 2
3'00" vaciado
Cadigo Temperatura de Entrada de energia
muestra vaciado (°C) (KWH)
1.1 91 0.36
CEC:
Etapa 1:
Factor de llenado: 0.75
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
o Agregar lote maestro
CEC
4 agregar RSSL1 triturado
7 Agregar polvos y aceite
6’-9’ vaciado
Cédigo muestra Temperatura vacia}]do En}rada de Tiempo de
(°C) energia(KWH) mezcla
CEC-1 (etapa 1) 113.9 1.28 6
CEC-2 (etapa 1) 104.2 1.78 9
CEC-3 (etapa 1) 107.1 1.72 9
CEC-4 (etapa 1) 103.9 1.79 9
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Etapa 2:
Factor de llenado: 0.65
Velocidad de rotor: 70 rpm
Temperatura 30°C
Banbury:
Tiempo Operacion
0" Agregar compuesto y agentes curado
etapa 1
300" vaciado
Temperatura de vaciado | Entrada energia
Muestra No C) (KWH)
CEC-1 81.3 0.63
CEC-2 76.7 0.46
CEC-3 81.0 0.46
CEC-4 83.3 0.48
Tabla 1 Descripcidon de muestra y cédigo para mezclas CEC/RSS1
Método de Descripcion Cédigo de Proporcion Carga de Carga de Carga de
mezcla muestra de negro de negro de aceite en
CEC/RSS1 carbon CEC carbon en
REST RSS1
En seco Goma natural En seco / / 50 phr En seco
(RSS1) fue
mezclada
con
ingredientes
CEC Lote maestro | CEC-1 100/0 50 phr / CEC
de mescal
CECenel CEC-2 90/10 55.5 phr 0 phr mezcla
cual todo el
negro de CEC-3 60/20 62.6 phr 0 phr mezcla
carbon fue
cargado con CEC-4 70/30 71.4 phr 0 phr mezcla

RSS1
triturado y
aceite.
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Tabla 2 Caracteristicas de composicion de mezclas CEC/RSS1

ES 2383959 T3

giiigt?ade Viscosidad Mooney ML(1+4)@100°C Peso molecular de Sol K Goma enlazada %

En seco 61 304 38

CEC-1 63 378 41

CEC-2 61 362 46

CEC-3 61 363 46

CEC-4 60 377 45

Tabla 3 Propiedades fisicas de mezclas CEC/RSS1

Cédigo Dureza E100 MPa | E300 MPa | MPa | Elongacion | 60°C, % | Re-unién | Re-union
de ténsill ge 0°C. % t.a. %
muestra re-union%

En seco 69 2.8 15 27 472 59 35 48
CEC-1 69 2.7 16 30 533 62 36 50
CEC-2 66 3.0 17 §§ 483 63 39 52
CEC-3 63 2.8 17 497 64 38 53
CEC-4 65 2.8 16 506 65 38 54

Tabla 4 Propiedades de fractura y propiedades dindmicas de mezclas CEC/RSS1

Cédigo de Rata de crecimiento de Resistencia a Rata de Max. Tan d @

muestra fractura x10°°, desgarramiento molde C, | abrasién 60°C

cm/millones de ciclo N/ mm

En seco 4.83 122 80 0.178
CEC-1 3.43 91 120 0.179
CEC-2 4.31 94 110 0.174
CEC-3 3.85 97 108 0.174
CEC-4 4.11 106 98 0.168

Rata de abrasion= (pérdida de peso de muestra de referencia/pérdida de peso de muestra) x 100 (la muestra de
referencia fue la muestra No. 2-1 en CEC en la aplicaciéon de mezclas NR/BR)
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REIVINDICACIONES

1. Uso de una mezcla de composicion elastomérica que comprende (a) un agente de relleno en particulas
dispersado finamente en un elastémero, y (b) elastomero adicional, donde la mezcla de composiciones elastomérica
es obtenible por un método que comprende las etapas de:

alimentar un flujo continuo de un primer fluido que comprende un latex elastomérico a una zona de mezcla de un
reactor de coagulacion;

alimentar un flujo continuo de un segundo fluido que comprende un agente de relleno en particulas bajo presion a la
zona de mezcla del reactor de coagulacion para formar una mezcla con el latex elastomérico, siendo suficientemente
energética la mezcla del primer fluido y el segundo fluido dentro de la zona de mezcla para coagular de forma
sustancialmente completa el latex elastomérico en el reactor de coagulacion;

descargar un flujo continuo de composicion elastomeérica desde el reactor de coagulacion; y

mezclar en seco la composicion elastomérica con el elastomero adicional para formar una mezcla de composicion
elastomérica,

en aplicaciones para neumaticos y en productos de goma industriales.

2. Uso de acuerdo con la reivindicacion 1 donde el uso en aplicaciones para neumaticos es el uso como rodamientos
para neumaticos, subrodamiento para neumdticos, corazas de alambre, paredes laterales, carcasa o gomas de
amortiguacion para neumaticos con rerodamiento.

3. Uso de acuerdo con la reivindicaciéon 1 donde el uso en los productos industriales es un uso como soportes para
motor, hidrosoportes, rodamientos para puente, aislamientos sismicos, amortiguaciones, cintas transportadoras,
limpiaparabrisas, rodaduras o rodamientos o cintas para mineria.

4. Uso de acuerdo con cualquier reivindicacion precedente donde la mezcla de composicion elastomérica esta
caracterizada por una macrodispersion D (%) del agente de relleno en particulas menor de 0.2% de area no
dispersada en una primera fase elastomérica de la mezcla de composicion elastomérica, comprendiendo dicha
primera fase elastomérica esencialmente solo el elastdbmero del latex elastomérico.

5. Uso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes donde la mezcla de composicion elastomérica
es una mezcla de composicién elastomérica de fases multiples que comprende una composicion elastomérica y
elastomero adicional, donde la composicién elastomérica comprende al menos 30 phr de agente de relleno en
particulas dispersado en un elastomero, siendo seleccionado el agente de relleno en particulas de negro de carbén,
negro de carbon recubierto con silicio, negro de carbdn tratado con silicio, silica ahumada, silica precipitada o una
mezcla de cualquiera de ellos, y siendo cada fase de la mezcla de composicién elastomérica de fases multiples
seleccionada independientemente de goma natural, un derivado clorado de goma natural, homopolimero,
copolimero o terpolimero de butadieno, estireno, isopreno, isobutileno, 3,3-dialquil-1,3-butadieno donde el grupo
alquilo es alquilo C1 a C3, acrilonitrilo, etileno y propileno, un derivado de aceite extensor de cualquiera de ellos y
una mezcla de cualquiera de ellos donde la macrodispersion D (%) del agente de relleno en particulas en la mezcla
de composicion elastomérica de fases multiples es menor de 0.2% de area no dispersada.

6. Un producto neumatico o un producto de goma industrial que comprende una mezcla de composicion
elastomérica que comprende (a) un agente de relleno en particulas finamente dispersado en elastomero, y (b) un
elastémero adicional, donde la mezcla de composicién elastomérica es obtenible por un método que comprende las
etapas de:

alimentar un flujo continuo de un primer fluido que comprende latex elastomérico a una zona de mezcla de un
reactor de coagulacion;

alimentar un flujo continuo de un segundo fluido que comprende un agente de relleno en particulas bajo presion en
la zona de mezcla de un reactor de coagulacion para formar una mezcla con el latex elastomérico, siendo la mezcla
del primer fluido y el segundo fluido dentro de la zona de mezcla suficientemente energética para coagular
sustancialmente de forma completa el latex elastomérico en el reactor de coagulacion;

descargar un flujo continuo de composicion elastomérica desde el reactor de coagulacion; y

mezclar en seco la composicién elastomérica con el elastomero adicional para formar una mezcla de composicion
elastomérica, donde la mezcla de composicién elastomérica esta caracterizada por una macrodispersion D (%) del
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agente de relleno en particulas menor de 0.2% de area no dispersada en una primera fase elastomérica de la
mezcla de composicion elastomérica, comprendiendo dicha primera fase elastomérica esencialmente solo un
elastémero del latex elastomérico.

7. Un producto para neumatico de acuerdo con la reivindicacién 6 el cual es un rodamiento para neumatico, un
rerodamiento para neumatico, una carcasa de alambre, una pared lateral, carcasa o goma de amortiguacion para
neumaticos con reencauche.

8. Un producto de goma industrial de acuerdo la reivindicacién 6 el cual es un soporte para motor, hidrosoportes,
soportes de puente, aislamiento sismico, amortiguaciones, cinta transportadora, limpiaparabrisas, rodaduras o
rodamientos para tanques o cintas para mineria.

9. Un rodamiento para neumatico de autobls o camion de acuerdo con la reivindicacién 6 donde el negro de carbén
esta presente en una cantidad de 40-60 phr, el aceite extensor est4 presente en una cantidad de 0-20 phr y la silica
esta presente en una cantidad de 0-10 phr y el negro de carbén se selecciona de N110, N115, N121, N134, N220 y
N299.

10. Un rodamiento OTR de acuerdo con la reivindicacion 6 donde el negro de carbén esta presente en una cantidad
de 45-55 phr, el aceite extensor esta presente en una cantidad de 5-10 phr y la silica esta presente en una cantidad
de 5-20 phry el negro de carbdn es seleccionado de N110, N115, N220 y N231.

11. Una cinta de acero de acuerdo con la reivindicacion 6 donde el negro de carbén esté presente en una cantidad
de 50-75 phr, el aceite extensor esta presente en una cantidad de 0-5 phr y la silica esta presente en una cantidad
de 0-20 phry el negro de carbon seleccionado de N326.

12. Una base de rodamiento para autobis o camién de acuerdo con la reivindicacién 6 donde el negro de carbon
esta presente en una cantidad de 40-60 phr y el aceite extensor esta presente en una cantidad de 0-20 phr y el
negro de carbon es seleccionado de N330 y N550.

13. Una cobertura de carcasa de acuerdo con la reivindicacion 6 donde el negro de carbdn estd presente en una
cantidad de 40-60 phr y el aceite extensor estd presente en una cantidad de 5-30 phr y el negro de carbon es
seleccionado de N326, N330 y N550.

14. Una pared lateral de acuerdo con la reivindicacion 6 donde el negro de carb6n esta presente en una cantidad de
30-60 phr y el aceite extensor esté presente en una cantidad de 5-30 phr y el negro de carbon es seleccionado de
N330, N351 y N550.

15. Un apice de acuerdo con la reivindicacion 6 donde el negro de carbdn esta presente en una cantidad de 50-90
phr y el aceite extensor esta presente en una cantidad de 0-20 phr y el negro de carbdn es seleccionado de N326,
N330 y N356.

16. Un rodamiento LRR PC de acuerdo con la reivindicacion 6 donde el negro de carbdn esta presente en una
cantidad de 40-60 phr y el aceite extensor estd presente en una cantidad de 0-30 phr y el negro de carbon es
seleccionado de N234, N299, N339, N343, N347 y N351.

105



ES 2383959 T3

FIG. |

34
a7

36

&)
B
41
42

22
©

20

106



ES 2383959 T3

HOav

vawn3

~{ woavoas

2 "9l

107



ES 2383959 T3

58 57 26
~ // —
ADITIVOS PASTA LATEX

[=]a]
_f 53 ™75
L3
DE—'-'
|
. [ —
-\‘ ﬂ
1=
72
40 SECADOR
FIG. 3

108



ES 2383959 T3

55\

FIG. 4

65"\/'

109



ES 2383959 T3

Z _—83
61

FIG. 5

83

Eb\’

110



ES 2383959 T3

FIG. 6

167

-

i

182

4

150

179

FIG. 7

111



ES 2383959 T3

_m__,..e_ avLd

8 9 =8

G9) SSb SPh SEL SZL SHL SOb S6 S8 SL S99 §§ S
o
099 TV OAY] 0sz 1y DA
jluoidoy o oz
T;
¢ 0fEN P
U e
@OolIN @ 0N ﬂﬁz d
Hol N¥O'INA @ _...._W_M uz kvoria @ 47 TSEN
L | —srfsonEaTs
I =a_Jum_ \: uqide

8 "9ld

T 8 8 s
(Bo01/23) vdaa

-

112



Calidad macrodispersion

(% area no dispersa)

ES 2383959 T3

FIG. 9

10
X
<
1
01 ' $ * . ¥ 4 t t
0.2 03 0.4 0.5 0.6 o7 0.8 03 1 11

MWW de porcidn sol de lote maestro de NR {:1:!"]

113



FIG. 10

ES 2383959 T3

{esiadsip ou eale o)
ugisiadsipoldew pepied

114

01

11

0.8

or

0.5

0.4

03

0.2

.
)

MWV de procién de sol lote maestro NR { x 10



ES 2383959 T3

(,.00x) ¥N 05IS3RW 310 3P j0S 3P uoriod ap MW

Vi 60 g0 ) #0 ) vo to zo
i A : 5 = s %
]
o
7 ¥
. —— 5.
i e W«mﬂ
i 3 v hﬂ '
v v
-:X v o %«4«@4«
Y v u v
il v
/7
4
y 4
_
Z o

i °old

(es1adsip ou ease &)
uoisiadsipoidew pepies

115



FIG. 12

ES 2383959 T3

[ &

4\

\

* W[II'N
: \ i
@ ® + 4 1 \ l
) b \ |
| :L‘ a

{esl1adsip ou eale u)
ugisiadsipoidew pepled

116

1.1

09

0B

07

04

0.2

MW/ de porcion sol lote maestro NR  (x10 )



FIG. 13

ES 2383959 T3

.

N

TN .
.[-- [

{es1adsip ou eale )
ugsiadsipoloew pepled

117

11

0.9

08

o7

0.6

05

04

03

0.2

MW de porcion sol de lote maestro NR [ = 1)



FIG. 14

ES 2383959 T3

E
;*“ﬂ

*

_—

{Esjaﬁslp ou Eajg o)
ugisladsipolaew peples

118

09

a7

0.8

0.4

0.3

0.2

MW de procidn sol de lotemaestroNR (%10}



FIG. 15

ES 2383959 T3

%. L
*
-
- -1‘. .
* . »
-g'- u
4

-

10
0.1

{es1adsip ou eale )
ugisiadsipoioew peplje)

119

1.1

03 05 0.5 0.7
MW de porcion sol de lote maestro NR {x10*)



FIG. 16

ES 2383959 T3

=

-

{es1adsip ou eale u)
ugisladsipolaew pepled

120

01

11

05 0.6 0r 08 0.8
MW de porcidn de sol de lote maestro NR [x18*)

04

0.3



ES 2383959 T3

[ ]
o T8
™

1%
(-]

[+]

 d

FIG, I7

1.1

L% ]

08

07

10

{esliadsip ou eale
%) upisIadsipoldew pepled

121

0.2

MW de porcion sol de lote maestro MR{HD‘}



FIG. I8

ES 2383959 T3

&

a8

10

fee N
L e |
a| * ®e -
5 - “. L 1 ]
-] L IR
=] »
° o
o
- -
o

{esladsip ou Bale 5)
ugisladsipoioew pepied

122

11

08

0.7

0.5

0.4

0.3

0.2

MWV de porcion sol lote maestro NR [x m‘}



FIG. 19

ES 2383959 T3

Py
. b \'\.\
» \\
° ‘s | IN
s & I
Sl
- L ]

{esladsip ou Bale 5)
ugistadipoloew pepied

123

114

04 0.6 0.7 08 08
MW de porcion sol d elote maestro NR [x10*)

[ ]



FiG. 20

ES 2383959 T3

£\ |
- _\\\
N

(es1adsip ou Bale %)
uoisladsipoldew pepled

124

11

0.8

0.7

0.8

0.E

03

MWV de porcidn sol de lote maestro HR ll‘lﬂ‘l



FIG. 2I

ES 2383959 T3

e

10

{esladsip ou Bade o)
ugisiadsipoldew pepled

125

[ K]

e 11

0T

06

04
MW de porcidn sol de lote maestro NR {x104)

02



FIG, 22

ES 2383959 T3

.{5013!3 “'?II!UJ.flilﬂ:lHE}C}

126

03 04 0.5 08 o7
MW 8ol (x 10 )

02

o



FIG. 25

ES 2383959 T3

i
/
-/

(S0[212 UOJILLJWD) BINIDEL) OJUSIWIDEID BIEY

127

0B

0.7

o8

0.5

0.4

0.2

MW sl (x 10 )



FIG. 24

ES 2383959 T3

- ] L] -

{S0[212 UO{JILJLLID) BINIDIEL) OJUSILIDSID BlEY

128

L5 ]

or

08
MW sol x 10 -'I'

0.4



FIG. 25

ES 2383959 T3

i 0§ 3 3
2,05 @ 9 ueL xeN

129

:
o

014



ES 2383959 T3

08L O/l 09L 0S4 Ovk Ol 021 OLL OO

(3/,w) AV.LD

06 08 0L 09 05 OF O

allefsap .-m.n.,_ﬁumu
E EIDU3)SISOY 099 TVDHY
EIn}oel - 07EN
ojuaIWIalID
sozoJl A sapon H .
H1l 0O euaigqnyd 9%
SIIN  PIIN piiN
A n 6LEN
= . " g.zu _ﬂ.mz N
a  [eN 1 05N
ven H6IN #nm Eﬂﬁz 1A .
0FL9 ONITHILS

9¢ “Old

0z

00}

1[4 2

ori

09

(600L22) vdaA

130



ES 2383959 T3

(3 m) gviD

D8L O 09 OSL ObL OCL OZ4 OLL OOL O6 08 OL 09 05 OF OC

0 oz
or
by 057 Aﬂumu
q
09: ,._..mm 09
_____unz
|
08
1754 1€IN
—_— u 00}
IIN JIIN [0EEN
|
a/L mnmz“ & 0zi
_ oluslwepoy g IN _.v_nz- ﬂ JSEN lossN
£HEN HZ NVITNA -
orl
_ 0pL9 ONTTHILS
el 3)sebsap e ejoualsisay 091

22 "9ld

131

(Booirro) vdaa



ES 2383959 T3

08l OLL 09F 09) OFl

(8/;m) gVLD

OEL 02k OM OOL O6 08 OL 09 05 OF OF

0z
or
TVOI
EL..__tu_mﬁ ,—m.a n
. 9TEN ®
ojuaiwe|joiuat 08
TETN e eloualsisay
NgH
: g o0
§11 DTIN ojuaIwepol
L | 0ZIN ap aseg
- 021
| SEN
PEIN| ..‘.H.FHJ A -
—_— ori
£8C | . __T. uzﬁiﬁ
ojuaiwWe||oIu E EJ2UI)SISAY
. ; . . . . 0oL

8¢ "Old

(BgoL/22) vdaa

132



ES 2383959 T3

L

(3/,w) gV1LD

08 O 09 OSL ObL OSL OZL OM. OOL 06 0B OL 09 OS5 O OF
1 1 t t 174
== | alqweje ugisaype
$6C ojuaiwesasold ob
| |_=:_ dst O
E_q:_.um_nl 01328 UQIMUIN 09
mie (/T
¥ . L'
hnh— ebne} epin
T [ 00
SIIN  PIIN EN pased
. |= junn 66EN 156N
# % - 02
R - ) ¢
FEIN eeN|  HE " o
0rL9 DNITHALS
- 094

6¢ "Old

(BooiLro2) vdga

133



ES 2383959 T3

FIG. 30

e
m/

1.1

09

0.8

MW de porcion sol de lote maestro NR (2 18%)

LB ]
04 0.5

10

(esiadsip ou eale o)
ugisiadsipoloew pepije)

134



FIG. 3l

ES 2383959 T3

A
.To

i

10

(es1adsip ou ease 4)
uoisiadsipoioew pepije)

135

07

[ X1
MW de porcion sol de lote maestro NRIx10%)

04

0.2



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

